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SÍNTESE D A FERRITA DE ÍTRIO-DISPRÓSIO-GADOLÍNIO POR MISTURA DE 
ÓXIDOS PARA APLICAÇÕES NAS FREQUÊNCIAS DE MICROONDAS 
Jorge Gomes dos Santos 
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Orientador: Tsuneharu Ogasawara 
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O presente trabalho relata a síntese de ferrita de ítrio-dísprósio-gadolínio com 
estrutura de granada, visando aplicações em dispositivos operando na região de radiação 
de microondas tais como em circuladores e/ou isoladores bem como investigar uma 
possível aplicação destas ferritas como materiais absorvedores de radar, buscando com 
isso, preencher uma lacuna existente para materiais absorvedores de microondas na faixa 
de 4 a 20GHz. Foram estudadas misturas de óxido férrico e três concentados de ítrio, 
disprósio e gadolínio, que se diferiam entre si pelo teor de ítria (66%, 70% e 94% em 
peso de Y2O3) . As misturas homogeneizadas foram calcinadas à 1250°C por 4 horas, 
cominuídas até tamanho inferior a lum, granuladas em secador por atomização e 
prensada na forma de pastilhas e toróides. A sinterização foi realizada à temperatura de 
1350°C ou 1480°C. O monitoramento das fases presentes foi realizado através de 
análises de difração de raios-X. Foram realizadas análise magnética por histeresimetria e 
em magnetômetro de amostra vibrante, assim como microscopia eletrônica de varredura 
das misturas e dos toróides sinterizados. Os materiais obtidos apresentaram boas 
propriedades magnéticas tais como baixo campo coercitivo, baixas perdas por histerese, 
baixa razão magnetização remanescente/magnetização de saturação e tamanho de grão 
controlado, que os credenciam para uso em sistemas operando em altas frequências, 
porém não apresentaram características de absorção de radiação eletromagnética na faixa 
de freqüência estudada (8-16GHz). 
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Jorge Gomes dos Santos 
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This work reports the synthesis of ittrium-dysprosium-gadolinium ferrite with garnet 
structure, for applications in devices operating at microwave frequencies such as a 
circulators and/or isolators as well as for investigating a possible use of these ferrites as 
radar absorbing materials. In this later case, the intention was to set up a Brazilian source 
of microwave absorbing material for the range from 4 to 20GHz. Mixtures of ferric 
oxide and three concentrates, of ittrium, disprosium and gadolinium differing among 
them by the ittrium contents (66, 70 and 94 wt% of yttrium oxide) were studied. The 
mixed and homogenized samples were calcined in 1250aC for 4 hours and then milled to 
less than lum, granulated in spray dryer and pressed as plates or toroids. The sintering 
was performed at 1350°C or 1480°C. Monitoring of the present phases was carried out 
by X-ray diffraction. Magnetic analysis of the sintered toroids by histeresimeter and by 
vibrating sample magnetometer was made; likewise scanning microscopy was performed 
too. The resultant materials presented good magnetic properties such as low coercive 
force, low magnetic hysteresis losses, low remanent/saturation ratio and controlled grain 
size, that will allow their use in devices operating at high frequencies, but they didn't 
show the necessary properties as radar absorbing materials in the range of the studied 
frequency (8-16GHz). 
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1 - INTRODUÇÃO 
Duas razões fundamentais motivaram a realização deste trabalho: 
(a) Resíduos de óxido de ferro em grandes quantidades São gerados em USÍnaS 
siderúrgicas e sua completa reciclagem mais econômica é ainda um problema a ser 
resolvido no Brasil. Estes óxidos têm enorme potencial de utilização para produção de 
diversos tipos de ferritas (duras e moles), inclusive granadas. 
(b) A possibilidade de utilização de alguns produtos de terras raras com tecnologias 
disponíveis, e atualmente sem mercado definido no Brasil, onde apenas as frações 
céricas de lantânio e cério são totalmente absorvidas pela indústria de catalisadores. 
1.1 - Objetivo 
O objetivo desta tese é produzir uma granada de Ítrio-Dísprósio-Gadolínio-Ferro 
por mistura de óxidos a partir de matérias primas nacionais disponíveis no país, tais 
como o óxido de ferro gerado como subproduto da Unidade de Recuperação de Acido 
da unha de Decapagem da Companhia Siderúrgica Nacional (CSN) e um concentrado 
de terras raras produzido pela Indústrias Nucleares do Brasil (INB), visando a sua 
utilização em dispositivos de microondas, tais como em circuJadores e/ou isoladores, 
bem como avaliar a possibilidade de uso como absorvedores de microondas. 
1.2 - Produção e Utilização de Óxido de Ferro Sintético para Produção de Ferritas 
A implementação do reaproveitamento do resíduo férrico numa unidade de 
recuperação de ácido (URA) do licor gasto da" decapagem de aços em usinas 
siderúrgicas, se tornou não somente uma necessidade econômica, mas também uma 
urgente demanda ambiental, uma vez que estes materiais eram inadequadamente 
depositados[l-3]. 
Durante os últimos trinta anos o óxido de ferro produzido através da ustulação 
do licor gasto de ácido clorídrico da decapagem do aço tem sido reconhecido como uma 
importante fonte de material para produção de ferritas de diversos graus, desde as 
melhores até as inferiores[4]. Esta limitação decorre das impurezas de sílica e cloro 
residuais no óxido de ferro que abaixam a qualidade das ferritas produzidas e influi na 
suamicroestruturaresultante[5-6]. —' 
l 
Ruthner[7], em seu artigo mostra composições e propriedades físicas de óxidos 
de ferro produzidos por ustulação em vários países, revelando que é possível produzir 
vários tipos de ferritas espinéíicas ou de granada e que o uso de métodos especiais para 
a produção da solução aquosa de cloreto ferroso resulta em óxidos com extremamente 
baixo teor de sílica. 
O mesmo Ruthner num outro trabalho[S], estimava um consumo de óxido de 
ferro sintético proveniente do licor gasto da decapagem na produção de ferritas de 65% 
em 2985 e de 80% em 1990. Em 2996, das 540.000 toneladas de óxido de ferro 
consumida, aproximadamente 80% vieram de subprodutos da produção de aço[9]. 
Atualmente a indústria de ferritas consome uma larga quantidade de óxido de ferro 
obtido por ustulação em estado nebulizado (spray roasted) do licor da decapagem. 
Considerando a linha de laminação de aço de diferentes composições (por 
exemplo, aço extra-doce para estampagem profunda, em contraste com o aço ao silício 
para transformadores), a decapagem de aços pode fornecer uma gama de diferentes 
composições de óxidos de ferro residuais. 
Tecnicamente o processo de decapagem envolve a dissolução do óxido 
superficial com ácido e lavagem da superfície do aço com água para livrar o ácido 
remanescente. Os produtos da solução dos óxidos são sulfatos ou cloretos dos elementos 
metálicos contidos nestes óxidos formando os licores aquosos da decapagem, que são 
tratados na unidade de recuperação de ácido utilizando a tecnologia Andritz Ruthner (o 
óxido de ferro ustulado de acordo com a literatura está também sendo chamado óxido de 
ferro Ruthner cuja composição ilustrativa está na tabela I). Neste processo o liquor é 
ustulado até o ponto de evaporação onde o óxido de ferro goteja e os vapores de ácido e 
de água passam por uma unidade de lavagem e são misturados com mais água para 
formar ácido clorídrico com uma concentração de 17-19%[10]. 
Ruthner[ll] mostra também que o óxido de ferro utilizado na produção de 
ferrita mole tem como impurezas mais significativas os elementos Mn, Al, Cu, Ni, Si e 
Na. Atualmente, a maioria dos produtores estão concentrados no teor residual de cloro 
e sílica, assim como, na razão sílica/óxido de cálcio, devido às suas implicações na 
qualidade da ferrita. A Bailey-PSV OXIDES - L.L.C[10] produz óxido-de ferro usando 
2 
a tecnologia de regeneração ácida (spray Ruthner technolory). Sua produção atende a 
indústria química (pigmentos), ferritas duras e a algumas lerritas moles. A tabela I lista 
as impurezas mais comuns de um óxido de ferro ustuKio usado na produção de ferritas 
moles. 
Tabela I - Típica Análise de Óxido Férrico Ustulado USA[11] 
TIPO 
Fe 2 03 Ustulado 
APLICAÇÃO 
(FerritaMole) 
F e 2 0 3 % +99,4% 
MnO 2500-3500 ppm 
AI2O3 400-1200 ppm 
C r 2 0 3 150-350 ppm 
NiO 150-350 ppm 
Mo 5-250 ppm 
Zn 5-20 ppm 
Pb 5-50 ppm 
T i 0 2 20-200 ppm 
V 2 0 50-250 ppm 
Cu 20-250 ppm 
S1O2 150-350 ppm 
CaO 100-250 ppm 
MgO 50-150 ppm 
N a 2 0 100-400 ppm 
K a 2 0 50-100 ppm 
P 2 0 50-250 ppm 
Cl 500-1500 ppm 
3 
A Kawasaki Steel Corporation (KSC)[12] desenvolveu técnicas para controlar 
impurezas e características dos pós de óxido de ferro que satisfaçam à demanda do 
mercado de ferritas. Como consequência, a KSC tornou-se o principal fornecedor de 
óxido de ferro de alto grau para ferrita mole e tem mais de 35% do mercado do Japão, 
que é responsável por 60% do mercado mundial de ferritas (72,6% e 50,2% de ferritas 
moles e duras, respectivamente). 
Visto que a sílica exerce grande influência sobre as propriedades magnéticas dos 
produtos de ferritas moles, as normas de qualidade para os tipos de ferritas de alto grau 
especificam 0,01% em peso como sendo o teor máximo admissível deste composto no 
óxido de ferro[13-14], 
1.3 - Análise Técnico - Econômica para Utilização do Óxido da CSN 
(a) Demanda Ambiental 
A produção de ferritas de terras raras a partir do resíduo siderúrgico do licor de 
decapagem não resolve o problema de demanda ambiental, uma vez que estas ferritas 
respondem somente por 1% do volume de ferritas comercializadas, porém atende como 
parcela integrante do plano global de utilização destes mesmos óxidos de ferro na 
produção de toda gama de ferritas comerciais (trabalhos que marcham paralelamente à 
realização desta tese de mestrado). 
(b) Demanda Econômica 
Do ponto de vista econômico, o baixo preço do óxido de ferro é extremamente 
importante para produção de ferritas magnéticas (0,20 U$/Kg). 
(c) Demanda de Composição 
A análise química do óxido de ferro da CSN se revela dentro dos níveis de 
impurezas tolerados para produção das ferritas mais comuns e eventualmente 
necessitando de maior purificação nos casos de ferritas de alto grau. Essa afirmativa 
deve-se aos resultados da análise semi-quantitativa por fluorescência de Raios-x onde o 
teor encontrado de Fe2Ü3 é 99%. Os teores das outras impurezas comuns a estes óxidos 
foram estimados como sendo menor que 500ppm através, de comparações com outros 
resultados de análises destes elementos existentes nos arquivos do referido programa 
analítico. 
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Nenhum outro processo de obtenção de pós de óxido férrico para ferritas 
alcançou importância comercial em escala mundial. 
1.4- Considerações sobre os Terras Raras 
De uma maneira geral, os elementos terras raras são classificados em 2 sub-
grupos. Um deles engloba os 7 primeiros Lantanídeos (Lantânio a Európio) e é 
conhecido como o sub-grupo do Cério ou Terras Raras leves. O outro inclui os 8 
Lantanídeos restantes (Gadolínio a Lutécio) e mais o Itrio, sendo conhecido como o 
sub-grupo do Itrio ou terras raras pesadas[15,16,17]. 
Deve-se ressaltar, entretanto, que existem pequenas discordâncias entre autores 
na classificação do elemento Gadolínio, com alguns deles classificando-o como terra 
rara leve[16]. Além disso, muitos autores omitem o elemento Escândio na classificação 
das terras raras em sub-grupos, visto que este não ocorre juntamente com os demais. 
Entretanto, como suas propriedades se assemelham àquelas do grupo do Itrio, pode-se 
incluí-lo neste grupo. 
Os elementos de terras raras nunca aparecem individualmente separados na 
natureza. Exemplos são os minérios de bastinaesita e monazita, os quais contém 
misturas de Cério, Lantânio, Neodímio, Praseodímio predominantemente e múltiplos 
outros terras raras e elementos quimicamente similares, como o itrio e tório. Exceto para 
muito pequenas ocorrências na natureza, a maioria dos materiais comercialmente 
disponíveis são sintetizados em laboratórios. 
A tabela II, abaixo, apresenta os elementos terras raras, com seus respectivos 
símbolos e números atômicos[18]. 
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Tabela II - Os Elementos de Terras Raras e Números Atômicos. 
Elemento Símbolo Número 
Atômico 
Lantánio La 57 
Cério Ce 58 
Praseodímio Pr 59 
Neodimio Nd 60 
Promécio Pm 61 
Samário Sm 62 
Europio Eu 63 
Gadolinio Gd 64 
Térbio Tb 65 
Disprósio Dy 66 
Hólmio Ho 67 
Erbio Er 68 
Tú lío Tm 69 
Iterbio Yb 70 
Lutécio Lu 71 
Itrio Y 39 
Escandio Se 21 
Atualmente, a INB dispõe de quatro mínas para a exploração de areias 
monazrticas, sendo duas no Estado do Rio de Janeiro, uma na Bahia e outra no Espírito 
Santo, bem como três unidades de concentração situadas nas próprias minas e 
loca/izadas em cada um dos estados acima mencionados. 
A capacidade total de separação da monazita é de, aproximadamente, 5.000 
toneladas por ano, com maiores quantidades para o rutilo e o zircão. Entretanto, estima-
se que a companhia produziu em torno de 1.000 toneladas de monazita em 1990, 
subindo para 1.600 toneladas/ano nos anos posteriores[19]. 
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Em 1991, foi anunciado que o Brasil havia assinado com a China um acordo de 
cooperação e pesquisa, cujo objetivo era o processamento de terras raras no Brasil, 
tendo em vista, ainda, uma possível "joint-venture" para a produção de conversores 
catalíticos à base desses elementos. 
Este acordo, assinado pelo Centro de Tecnologia Mineral (CETEM) do Brasil e 
pelo Institute for Rare Earth and Metal Applications da China, possibilitaria ao Brasil 
desenvolver técnicas para separar as terras raras das areias monazíticas. 
Posteriormente, a INB iniciou a construção de uma usina em escala semi-
industrial para a produção de óxidos de terras raras puros, visando os mercados europeu 
e norte-americano. Isto permitiu ao Brasil tornar-se, atualmente, um dos sete (7) únicos 
países no mundo detentores de tecnologia para a obtenção desses óxidos purificados. Os 
outros são : Japão, Estados Unidos, França, Austrália, China e índia. 
Esta usina, localizada em Buena, estado do Rio de Janeiro, utiliza processos 
desenvolvidos em conjunto com o Instituto de Engenharia Nuclear (IEN), que é um dos 
centros de pesquisas da Comissão Nacional de Energia Nuclear (CNEN). 
Com isto, a INB tornou-se capaz de produzir e comercializar óxidos de TR 
purificados, com um valor muito superior ao dos cloretos que já eram produzidos pela 
Nucíemon, abrindo espaço para novas pesquisas relacionadas com o desenvolvimento 
de técnicas para obtenção de materiais cerâmicos, compostos intermetáücos contendo 
terras raras e metais de terras raras de elevada pureza. 
1.5 - Considerações Sobre as Ferritas 
Materiais cerâmicos tendo propriedades magnéticas são comumente referidos 
como ferritaspO], 
Desde a descoberta de uma eficiente mistura ferrítica pelo Dr. Yogoro Kato e 
Dr. Takesi Takei[21] há cerca de 65 anos, muita pesquisa (básica e aplicada) e 
desenvolvimento tem acontecido na Europa e no Japão. Em 1935 o Japão foi o pioneiro 
na produção em massa de ferritas e desde 1950, quando os aparelhos de rádio e 
televisão se difundiram, as ferritas estabeleceram uma posição significante na indústria 
e agora são um dos materiais mais essenciais na indústria eletrônica. --- -.>• 
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A importância industrial das ferritas torna-se aparente quando examinamos a 
diversidade de suas aplicações, como mostra a tabela III[22]. Ruthner[23], em 1989 
estimou a produção mundial de ferritas moles e duras em 1,7 bilhões de dólares. De 
1990 a 2005, preve-se um aumento anual de 5 a 15% na produção de ferritas. Nos 
E.U.A, em relação às ferritas moles, os valores citados são de 145 milhões de dólares 
em 1992, estimando-se crescimento de 8,5% ao ano. Isto ficou comprovado com a 
movimentação de mercado da ordem de 293 milhões de dólares em 1997[24]. A índia 
também participa do mercado e teve uma produção de 7000 toneladas/ano em 1990 e 
15000 toneladas/ano em 1995[25]. Através dos anos a demanda tem aumentado, não 
somente em termos de toneladas, mas também nas aplicações das ferritas que mudaram 
acentuadamente, conjugando-se com o desenvolvimento da tecnologia eletrônica. Ao 
mesmo tempo a indústria de televisores é a maior usuária de ferritas com a utilização de 
lkg deste material por aparelho. 
Várias características de desempenho das ferritas são necessárias para aplicações 
variadas. As mais esperadas são: alta permeabilidade, alta saturação magnética, alta 
temperatura de Curie e baixa perda por histerese. É impossível um tipo de ferrita possuir 
todas estas características, de modo que o tipo de ferrita é escolhido em função do 
desempenho mais importante. As vantagens das ferritas usadas em sistemas eletrônicos 
são: alta resistividade eletrônica em relação aos metais, fácil prensagem em matriz, 
estabilidade química e baixo custo. 
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TABELA III - Aplicações de Ferritas[22] 
Classe Características Primárias Aplicações 
NiZn alta permeabilidade e resistividade haste de antenas (< 15 MHz) 
MnZn alta permeabilidade, magnetização de 
saturação, estabilidade térmica com o 
tempo e a temperatura 
carga de núcleo 
MnZn, NiZn alta permeabilidade inicial, alta 
estabilidade com o tempo e temperatura 
filtros indutores e 
tranformadores para áudio, tv 
e telecomunicações. MnZn 
até 1MHz, NiZn até 100 
MHz 
MnZn, NiZn alta permeabilidade inicial, baixas perdas pulsos e transformadores de 
banda larga até 500 MHz 
MnZn, NiZn alta permeabilidade e saturação, baixa 
perda por Histerese e baixa corrente de 
perda 
convertedores de energia 
MnZn até 1MHz, NiZn até 
10 MHz 
MnZn alta permeabilidade e alta saturação defletores de tv "yokes" 
MnZn, NiZn alta permeabilidade, alta perda por 
histerese e alta saturação magnética 
Supressão de rebordo, bobina 
de reatância até 250MHz 
MnZn, NiZn alta permeabilidade, alta densidade, alta 
saturação magnética, alta resistência a 
abrasão, muito baixa perda a altas 
frequências 
cabeça de gravação (até 10 
MHz) 
Ba, Sr alto campo coercivo, alto produto (BxH) 
alta resistividade elétrica 
magnetos permanentes de 
baixo custo para motores de 
automóvel e produtos de 
consumo 
hexaferrita de 
Ba e y-Fe 20 3 
alta saturação magnética, alto campo, 
coercivo na forma de partículas 
meio de gravação para fitas e 
discos 
Hexaferrita de 
Ba dopada 
alta anisotropia magnética, alta 
permeabilidade complexa 
absorção de microondas 
YIG alta resistividade elétrica, estreita linha de 
absorção de ressonância 
isoladores, rotatores de 
microondas 
As ferritas são divididas em classes, de acordo com sua estrutura cristalina, em 
espinélicas, granadas e hexagonais. As ferritas policrístalinas são um complexo sistema 
composto de cristalitos, contorno de grãos e poros. Esses materiais cobrem uma larga 
faixa de estrutura cristalina, composição e aplicações em sistemas eletrônicos. 
Entretanto eles exibem certas propriedades em comum: eles são todos óxidos; tem o 
Fe2Ü3 como maior componente e exibem uma indução magnética espontânea na 
ausência de um campo magnético externo. No processo de queima, a densificação é 
geralmente acompanhada pelo crescimento de grãos, entretanto é bastante difícil 
controlar a estrutura de poros e o tamanho de grãos separadamente usando técnicas 
convencionais de queima. Muitos estudos têm sido feitos na tentativa de esclarecer o 
efeito da porosidade e do tamanho de grão nas propriedades magnéticas[26-28]. 
1.6 - Das Granadas de Terras Raras 
As ferritas de Terras Raras com a estrutura do tipo granada (R 3Fe 50i2, R= Y, 
Sm, Eu, Gd, Tb7 Dy, Ho, Er ou Tm) foram descobertas e caracterizadas cristalográfica e 
magnéticamente em 1956[29]. Desde então esse novo tipo de material tem encontrado 
importantes aplicações, tais como em engenharia de microondas, sistemas magneto-
ópticos, nas telecomunicações modernas e nos sistemas eletrônicos. Por essa razão, 
engenheiros e cientistas estão permanentemente interessados em novos métodos para 
obtenção de ferritas de terras raras e sua caracterização. 
O sistema Fe2Ü3 - R2O3, onde R pode ser um elemento de terra rara, tem sido 
estudado sob diferentes pontos de vista. A espectroscopia de Mossbauer é uma técnica 
útil para caracterização desses sistemas óxidos[30-31]. 
Os óxidos binarios podem ser obtidos por co-precipitação, sol-gel, reação no 
estado sólido e crescimento de filmes sobre diferentes substratos. Recentemente, 
Serra[32] sintetizou ferrita de itrio e gadolinio por co-precipitação. Music[33] estudou o 
sistema Fe203-R20 3 tratando termicamente os hidróxidos co-precipitados Fe(OH)3 -
R(OH) 3 com diferentes frações molares. A indústria cerâmica utiliza 
predominantemente o método da reação no estado sólido através do processamento 
cerâmico por mistura de óxidos na obtenção de seus compostos[34-35]. 
Em altas temperaturas os óxidos de Terras Raras (R2O3) podem reagir com o 
óxido de ferro para formar ortoferritas com a estrutura da perovskita, como na reação: 
R2O3 + F e 2 0 3 2RFe0 3 (1) 
e na presença de Fe2Ü3 em excesso é possível a formação da ferrita tipo granada: 
3RFe0 3 + F e 2 0 3 -> R 3 F e 5 O i 2 (2) 
De acordo com Hook[36], ao se misturar óxidos na razão molar 1:1 obtém-se a 
formação de um composto do tipo perovskíta (RFeÜ3), enquanto que com razão molar 
3:5 é obtido um composto tipo granada (RsFesO^); ambos os estudos foram para YIG 
(granada de itrio). Entretanto é esperado um comportamento semelhante para outros 
elementos de terras raras, como foi constatado por Music[33] e Santos[37], para granada 
pura de gadolinio. Sztaniszíav[38] obteve resultado análogo para granada de itrio. 
Todos esses autores encontraram a formação de um produto intermediário do tipo 
perovskita precedendo a formação da granada e chamam atenção para õs fatores cruciais 
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da síntese no estado sólido, como tamanho de partículas primárias e homogeinização da 
mistura para facilitar o contato superficial, controles estes que foram perseguidos neste 
trabalho. 
No presente trabalho, óxido de ferro (F^Ch) obtido como subproduto da 
regeneração do ácido clorídrico da unidade de decapagem da CSN e três composições 
diferentes de concentrados de Ítrio-Disprósio (produto intermediário da unidade de 
produção do samário de alta pureza da INB/CNEN/EEN) foram usadas e tratadas 
termicamente e as fases obtidas identificadas. 
A primeira mistura correspondeu a uma composição em que o concentrado 
original, ítrio 70% e Disprósio próximo a 30%, associado com pequenas concentrações 
de outros terras raras foi enriquecido com Y2O3, e adicionado ao óxido férrico, de 
maneira a gerar um composto com predominância de 94% de Y2O3 na composição da 
granada. Esta composição foi designada Al. 
A segunda mistura consistiu de uma composição em que ao concentrado original 
(ítrio 70% e Disprósio próximo a 30%) foi adicionado mais 4% de GdjCh e adicionado 
ao Fe203 para compor a mistura total. Esta composição foi designada A2 
A terceira mistura consistiu de Fe2C>3 e concentrado (ítrio 70% e Disprósio 
próximo a 30%). Esta composição foi designada A3. 
Como pode ser constatado das curvas de magnetização espontânea das granadas 
ferrimagnéticas (figura 1), o Disprósio e o Gadolínio tem comportamento magnético 
semelhante [39], 
30 
Figura 1 - Curvas de Magnetização de algumas Granadas Ferrimagnéticas[39] 
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A disponibilidade de compostos com disprósio na INB/EEN favoreceu a 
utilização destas composições, considerando-se que o disprósio possa suprir o efeito do 
gadolinio na estabilização da temperatura quando desempenhando funções de 
dispositivos de microondas. 
Um outro enfoque dado a este trabalho foi testar diferentes composições de 
granadas de terras raras quanto ao seu potencial de absorção da radiação 
eletromagnética (valendo-se de que estas granadas de terras raras possuem frequência 
ressonante natural) e a partir das medidas de permeabilidade e permissividade 
complexas estimar a refletividade. Estas medidas não haviam sido realizadas ainda para 
materiais com estruturas cristalinas do tipo granada, podendo estes se constituírem em 
material alternativo para produção de recobrimentos absorvedores de microondas. 
Portanto é esperado que uma granada-ítrio-disprósio-gadolínio apresente um 
comportamento e qualidades que satisfaçam às necessidades de utilização como 
círculadores em um sistema operando na faixa de microondas, desde que uma otimizada 
combinação destes materiais com YIG seja alcançada e da mesma forma, características 
de absorção com estas granadas direcíonarão melhor novos estudos sobre materiais 
absorvedores de radiação eletromagnética com estrutura tipo granada. 
2 - REVISÃO DA LITERATURA 
2.1 - CONCEITOS BÁSICOS 
2.1.1 Momento Magnético A tômico 
As propriedades magnéticas dos sólidos tem sua origem em dois tipos de 
movimento: Orbital e spin. Cada um tem um momento magnético associado a ele. A 
unidade fundamental, o magneton de Bohr, ¡ib, é a medida do momento magnético 
causado pelo spin do eletron[40]. O momento magnético associado com o orbital e o 
movimento de spin, é um vetor quantidade, paralelo ao eixo do spin e normal ao plano 
de orbita respectivamente. O momento magnético de rede do átomo, portanto, é o vetor 
soma de todos os seus momentos eletrônicos. Duas alternativas existem para quaisquer 
átomo: 1) a soma de u, (orbital) e \i (spin) de todos os elétrons se cancelam. 
£ ^(orbital) + ^i(spin)} - 0 (3) 
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2) o cancelamento dos momentos magnéticos é somente parcial, de maneira que os 
átomos são deixados com um momento magnético de rede (magnetização). 
Os materiais constituídos por átomos que satisfazem à equação (3) são não-magnéticos 
e são chamados diamagnéticos. Materiais que incluem átomos que satisfazem à equação 
(4) podem exibir uma variedade de composição magnética dependendo do ordenamento 
dos átomos magnéticos no material e podem ser paramagnéticos, ferromagnéticos, 
ferrimagnéticos e antiferrornagnéticos. 
Com base nestas considerações, os materiais magnéticos são divididos em cinco 
grandes grupos de acordo com suas propriedades magnéticas: diamagnéticos, 
paramagnéticos, ferromagnéticos, ferrimagnéticos e antiferrornagnéticos. Quando um 
campo magnético é aplicado a um material ele produz um fluxo magnético no material. 
A permeabilidade do material determina a densidade desse fluxo ou a sua indutância(B). 
Os livros básicos de magnetismo e engenharia de materiais cobrem 
extensivamente a classificação desses materiais[20,40-42]. 
Z {u.(orbital) + Li(spin)} > 0 (4) 
Materiais Magnéticos e Fluxo induzido 
Ferromagnético 
B 
H 
Diamagnético 
Figura 2 - Diferentes tipos de materiais magnéticos[42]. 
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Uma representação esquemática das três formas de magnetismo com seus 
momentos magnéticos está representada na figura 3. 
Materiais Ferromagnéticos 
Materiais ant i fer romagnét icos 
Materiais Ferr imagnét icos 
Figura 3 - Representação esquemática dos momentos magnéticos 
2.1.2 Saturação magnética e Temperatura de Curie 
A relação existente entre as intensidades de magnetização M e o campo 
magnético H é dada pela susceptibilidade magnética %. 
%=MÍH 
Já com o aumento da temperatura, a agitação térmica aumenta tanto que o 
acoplamento organizado dos momentos atômicos num material magnético é destruído e 
o material deixa de ser ferromagnético e se comporta como se fosse paramagnético 
(muito fraca forma de magnetismo). A temperatura na qual tal fenômeno ocorre é 
denominada temperatura de Curie (Tc) e é característica de cada material cerâmico. A 
transição de ferrímagnético ou ferromagnético para o estado paramagnético pode não 
ser precisa, mas pode ocorrer dentro de uma estreita faixa de temperatura de 5 até 10 °C. 
2.1.3 Domínio e Parede de Domínio 
A teoria do campo molecular do ferromagnetismo prevê a existência de pequena 
e espontaneamente magnetizadas regiões chamadas de domínio nas substâncias 
ferromagnéticas. Essas são pequenas regiões, da ordem de lO^cm, contendo IO 1 2 a 
10 I 5átomos ? e onde todos os momentos resultantes estão alinhados na mesma direção 
específica. A direção desses momentos muda de um domínio para o próximo de tal 
forma que a magnetização de rede para o sólido é zero. Os domínios são separados por 
uma zona de transição chamada parede de domínio (figura 4), as quais são regiões de 
alta energia. Elas são análogas ao contorno de grãos nos materiais policristalinos. Desde 
que dois domínios adjacentes separados por uma parede tem diferentes"-direções de 
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magnetização, a parede de domínio torna-se a região de acomodação direcional, e a 
magnetização dentro da parede muda gradualmente. Domínio e a parede de domínio 
originam dentro de um esforço para abaixar a energia magnética do cristal. Eles existem 
somente até a temperatura de Curie. 
Figura 4 - Representação esquemática da parede de domínio 
2.1.4 - Curvas de Histerese 
As cerâmicas ferromagnéticas e ferrimagnéticas, contém domínios que não 
estão necessariamente alinhados. Esses domínios podem ser alinhados pela aplicação de 
um campo magnético e podem ser realinhados pela aplicação de um campo magnético 
reverso. Isso resulta numa curva de histerese. 
Uma sequência do comportamento dos materiais magnéticos quando submetidos 
ao campo magnético pode ser visto na figura 5. 
Parede de domínio 
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Figura 5 - Comportamento Microestrutural dos Materiais Magnéticos Submetidos ao 
Campo Magnético. 
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Inicialmente, os domínios estão randomicamente orientados e a 
magnetização de rede é zero (a). Quando um campo magnético é aplicado os domínios 
são alinhados com o crescimento do campo(b) até que a amostra torna-se saturada (c). O 
aumento adicional no campo passa a não ter efeito sobre a magnetização. Após o campo 
ser removido a amostra tem uma magnetização remanescente, levemente menor que a 
saturação (d). Um campo na direção oposta é necessário para a amostra retornar para a 
magnetização de rede zero (e). Quando o campo oposto é aumentado, a saturação é 
obtida na direção oposta (f). A continuidade do campo reverso faz com que a 
magnetização da espécie siga uma curva de histerese. 
2.1.5 — Efeito Barkhausen 
O movimento das paredes de domínio não é acionado por qualquer campo. 
Existe um campo crítico, Hcr, abaixo do qual a parede não é deslocada. Esse campo 
crítico depende dos defeitos da amostra. As paredes são afetadas por quaisquer desvios 
provenientes da periodicidade reticular; defeitos pontuais, discordâncias, porosidades, 
outras fases e mesmo a superfície externa da amostra, agem como sítios fixadores das 
paredes de domínio[43]. O efeito de defeitos pode ser entendido considerando que 
descontinuidades no fluxo magnético representa uma contribuição adicional à energia 
magnetoestática. Um poro por exemplo, pode dar surgimento a poios livres. Para evitar 
a formação de tais pólos e para reduzir a energia magnetoestática, domínios fechados 
são criados. Entretanto os domínios fechados restringem o movimento de parede. O 
resultado é que defeitos levam a um maior campo crítico. Outra importante 
consequência dos defeitos é que mesmo quando uma parede de domínio for deslocada, 
ela será presa numa nova posição quando o campo for removido. Para obter um novo 
deslocamento de parede, um campo maior do que o inicial é usualmente necessário. 
Mesmo durante o deslocamento da parede, o aumento na magnetização não é suave; se 
uma curva de magnetização for ampliada, poder-se-á observar que ela é formada por 
uma sequência de passos. Essas irregularidades são devidas aos processos de fixação e 
movimentação das paredes de domínio e são conhecidos como efeito Barkhausen e está 
associado às mudanças nas descontinuidades da curva de magnetização (figura 6). 
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O) 
cts 
Campo Aplicado 
Figura 6 - Curva Típica de Magnetização, mostrando o efeíto Barkhausen[43]. 
O comportamento dos materiais magnéticos tem como característica central a 
histerese. A forma de seu laço de histerese e a energia de um magneto reîata a 
quantidade de energia para desmagnetizá-lo; e ela é determinada pelo tamanho do laço 
de histerese ou pelo produto BxH e desta forma os magnetos são categorizados em dois 
tipos básicos.duro e mole. 
Figura 7 - Curvas de histerese mostrando os tipos de magnetos[42]. 
Propriedades de interesse tecnológico como coercivtdade nos magnetos duros, 
perdas de energia nos materiais moles e estabilidade térmica está relacionada com o 
presente entendimento da histerese. 
18 
Os cientistas de materiais necessitam entender a conexão entre vários aspectos 
microestruturais e a curva de magnetização, afim de melhorar os métodos de produção e 
qualidade do material. Ao mesmo tempo a histerese é a propriedade que o engenheiro 
explora em praticamente todas as aplicações de materiais magnéticos[41]. 
2.1.6 Propriedades Intrínsecas e Extrínsecas 
A obtenção de ótimas propriedades de cerâmicas ferrimagnéticas requer um 
claro entendimento da distinção entre as propriedades intrínsecas e extrínsecas dos 
materiais magnéticos. Como o termo sugere, propriedades intrínsicas são aquelas 
insensíveis à variação na microestrutura. Especificamente, magnetização de saturação, 
temperatura de Curie, anisotropia cristalina e frequência ressonante são independentes 
da microestrutura, uma vez que nós fixamos a composição química de um material na 
unidade molecular básica. Essas propriedades são determinadas dentro da estrutura de 
um cristal simples livre de defeitos. As propriedades extrínsecas são aquelas altamente 
sensíveis à microestrutura. As mais significantes delas são: permeabilidade, laço de 
histerese, linha de absorção de ressonância e perdas magnéticas. Essas são influenciadas 
pelo processamento, homogeneidade química, tamanho de grão, densidade do 
sinterizado e presença de inclusões metálicas, incluindo poros, tamanho de poros e 
distribuição de poros. Desta forma é inútil tentar mudar a temperatura de Curie pelo 
ajuste da microestrutura e analogamente desenvolver a correta permeabilidade ou 
controle das perdas magnéticas pelo simples ajuste da composição química básica do 
material ignorando-se a microestrutura. 
2.1.7 Anisotropia Magnética 
A anisotropia magnética simplesmente significa que as propriedades magnéticas 
exibem dependência direcional. Nos materiais cristalinos, o momento magnético tende a 
alinhar mais rapidamente ao longo de certos eixos cristalográficos chamados de direção 
de fácil magnetização ou direção de mínima energia anisotrópica. Se o vetor de 
magnetização tem que ser movido da direção mais fácil para uma mais difícil, a energia 
deve ser suprida por um campo magnético externo. A medida desta energia é dada pela 
constante anisotrópica. Adicionalmente à anisotropia cristalina intrínseca do material, 
existem outros tipos de anisotropia: anisotropia de forma, anisotropia de tensão, 
anisotropia induzida pelo reordenamento magnético e deformação píástica[44]. Um 
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entendimento da anisotropia e magnetoestricção é muito importante no projeto de 
materiais para diversas funções magnéticas. 
2. L 8 Magnetoestricção 
Sob magnetização quase todas as substâncias magnéticas mudam de volume. 
Adicionalmente à mudança isotrópica o cristal mostra mudanças de dimensão ao longo 
da direção do campo aplicado. Se a substância contrai-se na direção do campo 
magnético, a magnetoestricção é negativa. 
Diversos pesquisadores observaram que quando uma peça de ferro era 
magnetizada ela alongava na direção de magnetização e contraia transversalmente. Esse 
comportamento é chamado de comportamento magnetoestrictivo ou magnetoestricção. 
Portanto a mudança ftacional linear por unidade de comprimento associado com a 
mudança na magnetização de zero até a saturação é conhecida como a 
magnetoestricção. Ela é usualmente representada pelo símbolo X, ao invés de 8 o qual é 
a deformação causada devido à tensão mecânica aplicada. 
Todas as ferritas tem magnetoestricção negativa exceto a magnetita. 
2.1.9 - Características das Microondas 
Microondas são ondas eletromagnéticas que estão na faixa de um milímetro até 
dezenas de centímetros de comprimento. A faixa geral de freqüência de microondas é de 
10° a 10 i ¿ ciclos/s. Por causa de sua alta frequência a microonda pode carregar mais 
informações que ondas de rádio e são portanto importantes para a alta tecnologia de 
comunicações. Satélites utilizam extensivamente sinais de microondas. 
2.1.10 - Ferritas de Microondas 
Uma ferrita de microonda pode ser definida simplesmente como um material 
magnético de alta resistividade usado em frequências compreendidas entre 100MHz e 
500GHz. Dentro desta faixa de frequência, duas categorias de sistemas de ferrita têm 
sido designadas nominalmente: a primeira categoria compreende sistemas não 
recíprocos para os quais as ferritas são quase insubstituíveis e são as que têm maior 
número de aplicações; esses sistemas são essencialmente isoladores ou circuladores. A 
segunda categoria compreende sistemas recíprocos, isto é, eletricamente controlado por 
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chaveamento. Esses circuitos podem usar outros componentes tais com diodos 
semicondutores no lugar de ferritas. 
Ha prática dos sistemas de microondas, estrategicamente as ferritas executam 
duas funções principais: (a) elas isolam parte do sistema pela atenuação de sinais não 
reciprocamente; (b) elas controlam sinais seletivamente, direcionando-os ao longo de 
caminhos alternativos pela modificação da fase do sinal., sem atenuação. 
Isoladores ou circuladores fazem as seguintes funções: um isolador é meramente 
uma seção de guia de onda a qual a onda eletromagnética incidente (da entrada para a 
saída) pode propagar sem qualquer atenuação substancial enquanto que as ondas 
reversas são altamente atenuadas (da saída para a entrada). 
Um circulador n-vias é um sistema tendo n entradas ou saídas e operando como 
segue (figura 8). Uma onda eletromagnética incidente n na via 1 emerge na via 2. A 
onda incidente na via 2 emerge na via 3, e assim por diante. Urna onda incidente na via 
n emerge na via 1. Outros caminhos de propagação são inibidos. Os sistemas desse tipo 
oferecem fácil isolamento entre os diferentes canais de um circuito microonda, que é 
essencial nas técnicas atuais para radares e rádiolinks[45]. 
2.1.11 - Componentes de Microondas 
Radares modernos e sistema de comunicação operam numa frequência maior 
que 1 GHz e usam componentes isoladores, circuladores, chaves e filtros que confiam 
nas ferritas a sua eficiente operação. Esses sistemas baseiam-se no efeito giromagnétíco 
2 3 
Figura S - Circulador n-vias[45] 
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dos óxidos magnéticos que estão relacionados com a precessão do emparelhamento 
eletrônico dentro do campo magnético. Por exemplo o plano de polarização da radiação 
de alta frequência eletromagnética é rodado além de 100%m (efeito faraday) quando 
ele passa através de certas ferritas, tais como (MgxMlLiJjFQzO^ Uma vez que O efeito 
não é recíproco, o sistema pode ser feito com isoladores e circuladores trabalhando em 
comprimento de onda convencional e em tiras na configuração mais recente. A 
frequência do campo microonda é governada pelo campo aplicado modificado pelos 
vários campos desmagnetizantes internos de maneira que se a energia absorvida em 
alguma frequência de microonda dada for plotada contra o campo aplicado então um 
pico do tipo mostrado na figura 9 será obtido. A largura do pico na metade da altura (ou 
3db abaixo do máximo) é conhecida como linha de absorção de ressonância do material 
(AH) e pode variar de várias centenas de oersted nas ferritas espinélicas policristalinas 
até uma fração de oersted nos cristais simples de YIG. Ela é uma média da taxa na qual 
a energia é dissipada na vizinhança do cristal. Esse efeito também não é recíproco uma 
vez que apenas a radiação de microonda cuja direção de polarização circular esteja no 
mesmo sentido que a direção de emparelhamento estará acoplada no cristal e poderá 
desta forma ser usada tanto como base para circuladores, isoladores e filtros quanto 
limitadores de energia. 
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Figura 9 - Ressonância Ferromagnética numa Ferrita de Microondas[39] 
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2.2 GRANADAS 
2.2.1 - Introdução 
Cerâmicas magnéticas das três classes básicas de estrutura ferrimagnética são 
intensamente usadas em aplicações como componentes de microondas. Cada uma 
dessas classes contém famílias de diferentes composições todas as quais possuem 
propriedades únicas e características aplicáveis ao uso para microondas. Essas três 
classes de óxidos ferrimagnéticos são as ferritas espinélicas, as ferritas de granada e as 
ferritas hexagonais. Porém, elas tem limitações. Por exemplo, as ferritas de manganês e 
zinco não são adequadas às freqüências extremamente altas, pois têm baixa resistividade 
(0,1 A 1 ohm.cm). Embora dando a devida importância às ferritas espinélicas e 
hexagonais para a indústria de microondas, é preciso reconhecer que os compostos de 
estrutura tipo granada se adequam melhor em operações de altas frequências, como no 
caso das telecomunicações, por apresentarem baixas perdas e serem de longe os mais 
úteis para as aplicações de microondas (figura 10). 
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Figura 10 - Tangente de Perdas Dielétricas em Função da Frequência para 
Diferentes Ferritas[46] 
2.2.2 -A história das Granadas como Material Magnético 
O silicato mineral granada que ocorre comumente na natureza é conhecido como 
fonte de material abrasivo para muitas aplicações industriais além de ser usado como 
pedra preciosa. Em alguns aspectos, os óxidos magnéticos apresentam uma estrutura 
isomórfica à da granada clássica Ca3Fe2(Si04)3[47]. 
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A história das granadas ferrimagnéúcâs inicia com a perovskiía MRO3 onde M é 
um metal de transição e R um Terra Rara. Após retornar dos Estados Unidos, Bertaut 
iniciou um ambicioso programa para preparar MRO3, onde M = Ti, V, Cr, Fe e R os 
terras raras que eram disponíveis, os chamados céneos, e tinha esperança de encontrar 
novas estruturas com interessantes propriedades dieléticas e meio por acaso as granadas 
foram descobertas, sendo que a primeira granada sintetizada foi a de gadolinio 
3Gd203-5Fe2C>3, fracamente ferromagnética à temperatura ambiente. Posteriormente 
obtiveram a granada de itrio que mostrou forte ação magnetizante confirmando o novo 
tipo de material. O primeiro artigo foi escrito em novembro de 1955 e a sua publicação 
final saiu em janeiro de 1956 (Bertaut eForrat)[29], 
A fórmula 5Fe203.3M203 contém 40 átomos mas pode equivalentemente ser 
escrita R^FesO^, a qual tem somente 20 átomos. Ambas são usadas na literatura e 
portanto é importante estar certo da representação usada. Esta mesma fórmula pode ser 
escrita como: 
{R3 [Fe 2 ] (Fe 3 )0 I 2 
(c) (a) (d) 
Os três tipos identificados (a), (c) e (d) referem-se aos íons nas posições 24c, 
com simetria dodecaédrica, 16a nas posições com simetria octaédrica e 24d nas 
posições com simetria tetraédrica[39]. 
A estrutura cristalina da granada é bastante complexa. Esta complicada estrutura 
cúbica contém três não equivalentes sítios cristalográficos, chamados 16a, 24c e 24d, 
como mencionado acima, que são ocupados pelos íons trivalentes. Portanto, os sítios 
16a têm uma coordenação octaédrica de íons oxigênio, os sítios 24c são dodecaédricos, 
e os sítios 24d são tetraédricos. 
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A figura 11 mostra a posição destes sítios catiônicos e o momento de spin dos 
•p" 3+ 
íons Fe . 
\ 
ttlTtAEDRO 
\ 
j i \ 
Ç ^ T ^ / OCTAEMO 
(a) 
Figura 11 - Posição dos Sítios Catiônicos e Momentos de Spin dos íons F e 3 + em 
YIG[39]. 
A ferrita tipo granada mais comum é baseada na YaFesO^ (YIG). Na estrutura 
da YIG existem oito fórmulas unitárias de YsFesOn por unidade de célula ou 160 
átomos. Existem 24 sítios tetraédrícos por unidade de célula (24d) que são os menores e 
normalmente ocupados pelo Fe 3 + . Os 16 sítios octaédricos (16a) são ocupados também 
pelo Fe 3 + , e os 24 sítios dodecaedros (24c) são ocupados pelos íons Y 3 + . Dentro do 
reticulado da YIG, os momentos magnéticos dos sítios d são opostos aos momentos dos 
sítios a. Uma vez que o ítrio é um íon não magnético, a magnetização da granada é 
devida à diferença na magnetização entre os sítios a e d. 
Em geral a YIG é tratada como material protótipo com o efeito das substituições 
de outros terras raras no lugar do ítrio. Essas granadas tornaram-se um rico campo para 
estudo fundamental e tecnológico. Desde esse tempo um volume grande de resultados 
de pesquisa tem sido publicado[48-51]. 
A estrutura das granadas oferece uma grande vantagem técnica que é a 
possibilidade de acomodar uma larga variedade de cátions na sua estrutura, desta forma 
é possível encontrar uma enorme faixa de controles das propriedades magnéticas nos 
sistemas com estrutura de granada. A substituição de uma larga faixa de cátions em YIG 
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e outras granadas tem sido tratada exaustivamente na literatura principalmente por 
Geller[52-57]. 
Cada composição é elaborada pela modificação da química do cristal para 
atender a necessidade e aplicação específica. Por exemplo, Gd, Dy, Ho, Tb e Ce 
substituem o ítrio nos sítios dodecaédricos, In e Mn substituem ferro nos sítios 
octaédricos e Al e Ga substituem ferro nos sítios tetraédricos da granada de YIG 
(Y 3Fe50i 2). Os sítios preferenciais são determinados principalmente pelo tamanho do 
íon, com os íons maiores entrando nos sítios dodecaédricos, enquanto os íons menores 
geralmente preferem as posições tetraédricas[39-40,45,57]. 
A tabela V sumariza os sítios preferidos dentro do reticulado da granada para 
vários cátions, o número de elétrons não pareados e o raio iônico deles. 
Por exemplo o pequeno cátion V J + prefere o pequeno sítio 24d. O cátion Ca 2 + é 
substituído com o V3"1" em adequadas proporções para manter a neutralidade elétrica. 
Desta forma um V 3 + e dois Ca 2 +substituem três íons ferro. Estas granadas híbridas com 
cálcio e vanádio tem grande aplicação em telefonia celular como mostra o trabalho de 
Okada[58]. O Ca 2 +prefere os sítios maiores, geralmente os sítios dos terras raras. Uma 
vez que o V 5 +sendo não magnético, se localiza normalmente no sítio ocupado pelo 
cátions magnético Fe3+"(24d); a composição resultante exibe magnetização que diminui 
com o aumento do teor de V 5 + até que o sítio 16a torna-se dominante. Desta forma, a 
substituição de V 5 + e Ca 2 +não somente pode alterar a magnetização total, mas o sítio 
cristalográfico também controla a magnetização. 
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Tabela IV - Sítios preferidos dentro da estrutura dagranada[57] 
Ion Preferência nos 
sitios das granadas 
No de elétrons 
não pareados 
Raio 
Iônlco(Ã) 
4-lôa |24c Í24d 
Lantánio 1 0 1,061 
Cério 1 1,034 
Praseodímio 1 1,013 
Neodimio 1 3 0,995 
Promécio 1 0,979 
Samário 1 5 0,964 
Europio 1 0,950 
Gadolinio 1 7 0,938 
Térbio 1 6 0,923 
Disprósio 1 5 0,908 
Hóímio 1 4 0,894 
Erbio 1 3 0,881 
Túlio 1 0,87 
Iterbio 1 1 0,858 
Lutécio 1 0,85 
Itrio 1 0 0,893 
F e ^ 0,4 0,6 5 0,64 
1 0 0,51 
G a ^ 1 0 0,62 
1 3 0,63 
1 0 0,59 
B i ^ 1 0 0,96 
C a + + i 0 0,99 
Uma situação similar existe quando Ga + e Al3"1' substituem os cátions 
magnéticos Fe 3 +nestas granadas. Como indicado na tabela IV, íons de terras raras 
trivalentes podem substituir os íons de ítrio não magnéticos nos sítios 24c. Desde que 
todos os íons de terras raras listados na tabela IV têm elétrons não pareados nos seus 
níveis externos, eles têm momento magnético. Os sítios 24c não são fortemente 
acoplados aos dois subreticulados de F e 3 \ Consequentemente os momentos magnéticos 
destes sítios relaxam-se muito mais rapidamente com o aumento da temperatura do que 
os sítios do Fe 3 + . Uma consequência da importância prática deste comportamento é o 
surgimento de um ponto de compensação na dependência da magnetização em relação à 
temperatura. Em vista disso, substituições iónicas podem ser usadas para variar a 
posição dçste ponto de compensação e alcançar temperaturas estáveis de magnetização 
(figuras 12 e 13 ). 
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Figura 12 - Variação da Magnetização de Saturação com a Temperatura para a Granada 
Mista de Ítrio-Gadoíínio-Disprósio-Ferro[57]. 
- 2 0 0 - « O - I 2 0 - 80 - 4 0 4 0 6 0 120 160 SOO 2 * 0 2 8 0 Ï 2 0 
Figura 13 - Variação da Magnetização de Saturação com a Temperatura para a Granada 
Mista de ítrio-Gadolínio-Ferro[57]. 
2.2.3 - Efeito Magneto-Óptico 
O fenômeno magneto-óptico também conhecido como efeito faraday ocorre 
quando a luz polarizada é transmitida através de um meio magnético e como resultado 
desse processo o plano de polarização pode rodar ou tornar-se elíptico dependendo da 
direção de magnetização. As granadas Y 3 F e 5 0 i 2 são geralmente .usadas em 
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comunicações óticas de longa distância empregando comprimentos de ondas de 1,3 até 
l,6\im. As granadas de terras raras com bismuto[59-64] BixR3-xFe50]2 onde R é 
elemento de terras raras são os mais promissores para aplicações magneto-ópticas 
devido a uma melhor razão entre o coeficiente de rotação de faraday, 6f3 para o 
comprimento de onda de iuz aplicada, e a perda por absorção a. 
2.3 - Aplicações de Materiais Absorvedores de Microondas 
Embora inicialmente tentado para camuflagem de aeronaves e para o 
melhoramento no desempenho dos radares, os materiais absorvedores de radar (RAM's) 
têm encontrado aplicações em numerosas outras áreas como: Redução da Seção Reta 
Radar (RCS) de veículos aeroespaciais, melhoramento no desempenho dos radares, 
redução da RCS de antenas, câmara anecóica, aplicações contra interferências 
eletromagnéticas, parte de componentes de microondas, modo supressor em guia de 
onda circular, proteção em fornos de microondas, remoção de imagens "fantasmas" de 
televisores e aplicações como contador de medidas em sistemas eletrônicos[65]. 
A utilização de materiais absorvedores de microondas é um dos campos mais 
fascinantes da engenharia de materiais e representa ainda um grande desafio. As ferritas 
são uma família de materiais cerâmicos que pode absorver esta radiação. Para absorção 
da energia eletromagnética é necessário que o material gere uma perda de energia. Em 
geral "bons materiais" normalmente causam poucas perdas de energia, mas neste caso é 
justo o oposto e as perdas tem uso construtivo. 
2.3.1 - Ferritas Absorvedoras contra Interferência Eletromagnética (EMI) 
Pode-se fazer uso tecnológico das perdas magnéticas que ocorrem em algumas 
ferritas. Elas apresentam perdas nas faixas de banda de UHF até SHF (figura 14). Elas 
têm aplicações práticas na prevenção de fantasmas nas transmissões de televisores. Com 
a contínua construção de grandes edifícios nas cidades, obstáculos que refletem sinais 
UHF, como os sinais de televisores e de comunicação estão sendo severamente 
atenuados. Como método preventivo, instalações de absorvedores de ondas de rádio 
sobre as paredes externas de edifícios têm sido feitas [66-67]. Embora não estando 
correntemente em uso, existe um exemplo de estudo para uma aplicação prática visando 
o uso de ondas absorvedoras como um medidor para sinal de engarrafamento causado 
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pela ponte Hanshi (ponte que conecta as ilhas japonesas de Honshu e Shikoku). Com 
frequência de ressonância na banda X, instalações de compósitos polímero-ferrita e/ou 
carbono-borracha na espessura de 3mm são comercialmente disponíveis. Ambos os 
materiais são flexíveis, podem ser fabricados na forma de ondas superficiais, porém não 
puderam ser aplicados como tintas[68]. 
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Figura 14 - Tangente de Perdas Magnéticas em Função da Frequência[46] 
Recentes sistemas eletrônicos e de telecomunicações oferecem alguns novos 
problemas tais como interferências eletromagnéticas (EMI) e materiais absorvedores de 
microondas devem ser desenvolvidos para resolver esses problemas. Compósitos 
contendo ferritas de Ni-Zn tem sido investigados como mostra o tabalho de Choi, H. 
D.[69] 
2.3.2 - Ferritas como Materiais Absorvedores de Microondas 
Tem sido crescente e difundido o interesse na tecnologia de materiais 
absorvedores de radar. Como o nome sugere os materiais absorvedores de radar ou 
RAM's são coberturas cujas propriedades elétricas e magnéticas são adaptadas para 
permitir a absorção da energia de microondas numa larga faixa de frequência. Nas 
aplicações militares, a baixa secção reta radar (RCS) de um veículo pode ser necessária 
a fim de escapar da detecção. Essas necessidades têm levado ao desenvolvimento de 
tecnologias secretas que reduzem a possibilidade de detecção de uma aeronave, por 
exemplo. 
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O crescimento do interesse em RAM's tem resultado em dois desenvolvimentos 
contínuos: a) Existe grande necessidade de redução da secção reta radar (RCS) de 
plataformas militares. Não existe somente a necessidade de reduzir a assinatura de 
veículos mas igualmente importante é a necessidade de reduzir a assinatura de vários 
sistemas eletromagnéticos e de carga útil transportados a este veículo. Os RAM's têm 
grande relevância na redução de RCS. b) o grande número de sistemas eletrônicos 
incorporados aos veículos resultam em correspondente crescimento nas interferências 
eletromagnéticas. Esses problemas incluem falsas imagens, travando e reduzindo o 
desempenho dos radares. Os absorvedores de microondas podem efetivamente ser 
usados para eliminar esses tipos de problemas. Portanto, a eliminação da reflexão 
produzida por estruturas metálicas é importante não somente no meio militar mas 
também no civil. A construção de objetos com seção reta reduzida ou o uso de materiais 
absorvedores RAM's são possíveis soluções para o problema [70]. 
O projeto de materiais absorvedores de radar é limitado em decorrência do 
volume e peso da cobertura de superfície permitido e isso torna difícil projetar uma 
estrutura absorvedora de radar de larga faixa de freqüência. 
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2.3.3 ~ Características Dielétricas e Magnéticas de Materiais 
As propriedades de um material absorvedor de radar podem ser especificadas 
por duas constantes complexas chamadas constante dielétrica complexa s e 
permeabilidade complexa \i. A parte real e imaginária destas constantes são indicadas 
nas equações abaixo. 
e = s' -js" (5) 
u = u.'-ju" (6) 
onde £' e \i* são os componentes real e E" e u" são os componentes imaginários da 
constante dielétrica e permeabilidade do meio, respectivamente. 
A medida da perda de energia na forma de calor é chamada de tangente de perda 
(tanô). Ela é a razão da energia dissipada para a energia estocada por ciclo. 
tanSe = £"/£' (7) 
analogamente, tanÔra = n'V^i' (8) 
Nas equações (7) e (8) os valores de tanÔe e tanÔm são conhecidos como tangente de 
perdas elétricas e magnética e são usados para expressar as perdas no meio. Materiais 
tendo grandes valores da tangente de perda dielétrica (tanô e) e magnética (tanÔm) são 
geralmente bons candidatos para fabricação de RAM's. Embora seus mecanismos de 
perdas difiram, ambos absorvem a radiação eletromagnética e convertem em calor. 
O projeto de um bom absorvedor requer o controle da permeabilidade complexa, 
permissividade complexa e da espessura do material. 
Um absorvedor ideal compreende uma camada única de material tendo valores 
iguais de permeabilidade e permissividade complexa e altas perdas em toda a faixa de 
frequência. O primeiro requisito possibilita que um perfeito casamento de impedância 
seja alcançado entre o ar e o material, possibilitando portanto que a onda entre no 
material sem ocorrer reflexão na face frontal. O segundo requisito promoverá uma 
rápida atenuação da onda através do material[71]. 
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2.3.4-Estágio atual 
A literatura "aberta" existente mostra que para frequências mais elevadas, 
somente as hexaferritas dopadas com Co e Ti respondem mais adequadamente estas 
questões como absorvedores, visto que os picos das curvas de permeabilidade podem 
ser mudados com relação à frequência pela substituição de F e 3 + no reticulado por um 
ion de metal divalente (Co 2 4 ) e tetravalente (Ti4+), variando a permeabilidade na região 
de microondas, como mostra os recentes trabalhos de Gregori[71] e Sugimoto[73]. 
Sabe-se também que a elevada anisotropia destas ferritas favorece o controle da 
permeabilidade complexa. A relativamente pequena anisotropia intrínseca dos materiais 
ferrimagnéticos moles necessita o uso da forma anisotrópíca para maximizar a 
susceptibilidade permitida pela relação de Snoek. Walser, R. M[73] usa a dependencia 
da forma com a relação de Snoek para mostrar que a geometria de substancias 
ferromagnéticas moles pode ser escolhida para maximizar a susceptibilidade linear na 
frequência de microondas. Compósitos feitos com esses materiais podem preencher um 
vazio crítico na frequência de 4GHz até 20GHz que estaria dentro da faixa de interesse 
do Ministério da Defesa (8 a 16 GHz). 
A constante de propagação para ondas eletromagnéticas em compostos de 
partículas esféricas de ferritas dispersas em meio polimérico foi avaliada supondo uma 
distribuição randômica de partículas em matriz polimérica usando a abordagem de 
Varadan[74]. Baseado nesta distribuição randômica é possível explicar 
quantitativamente as características observadas de absorção de microondas como função 
do fator de enchimento, espessura, composição e frequência[75]. 
Diante destas considerações planejou-se, como idéia inicial, avaliar os valores de 
permeabilidade complexa e refíectância das diferentes composições de granadas 
sinterizadas (após a obtenção de grânulos tipicamente esféricos), e discutir a viabilidade 
de utilização destas estruturas tipo granada como cobertura anti-radar. 
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3 - TRABALHO EXPERIMENTAL 
3 . 1 - M A T E R I A I S 
3.1.1- Materiais de Partida 
Conforme já anunciado em seções anteriores, a fonte de óxido de ferro para 
produção das granadas de Y-Dy-Gd-Fe foi o resíduo sólido da unidade de recuperação 
de ácido da decapagem de aços da Companhia Siderúrgica Nacional. 
Concentrado de ítrio-disprósio produzidos pelo IEN/CNEN - Usina de Buena da INB 
foi a fonte de itrio e terras raras. 
3 . 2 - M É T O D O S 
3.2.1 - Preparação dopo - Descrição do Processo 
As ferritas de microondas tipo granada foram fabricadas usando a técnica 
cerâmica convencional de reação no estado sólido através da mistura de óxidos, que é a 
técnica de produção adotada para granada ítrio-ferro, bem como de ferritas de 
microondas espinélicas[35,44]. 
O procedimento adotado neste trabalho foi rigorosamente padrão ao usado na obtenção 
de granadas comerciais ou seja, os materiais óxido férrico proveniente da unidade de 
recuperação ácida da Companhia Siderúrgica Nacional e as diferentes composições 
contendo o concentrado de óxido ítrio-disprósio (produto intermediário do processo de 
purificação do samário de alta pureza) produzido nos laboratórios da Comissão 
Nacional de Energia Nuclear/ Instituto de Engenharia Nuclear, na forma de pó fino, 
foram pesados e misturados na proporção desejada. As diferentes composições 
precursoras adotadas como Al , A2 e A3 foram misturadas a úmido durante 6 horas em 
moinho de bolas. As três composições de misturas foram calcinadas durante 4 horas a 
1250°C e analisadas por difração de raios-x. O Pó obtido foi moído até alcançar 
tamanho menor que 1 p utilizando-se um moinho de bolas planetário contendo bolas de 
zirconio (0,8-l,2mm) como corpos moedores. Para realização da moagem foram usados 
recipientes cilíndricos com 10 cm de diâmetro e 500mí de volume. Com os produtos 
obtidos foram realizadas suspensões aquosas contendo aglomerante orgânico e 
granuladas em secador por atomização (figurai 5). Esses grânulos foram em parte 
prensados exatamente no formato do guia de onda retangular (porta amostra), para 
análise das propriedades intrínsecas do material ou seja permissividade e 
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permeabilidade complexas, com base no método de transmissão/reflexão[76]. Com os 
dados obtidos de permissividade e permeabilidade, foram estimados valores de 
refletividade dos materiais sob teste. A outra parte dos grânulos foi prensada na forma 
de toróídes. As peças formadas foram pré-tratadas a 500-550°C para eliminação do 
aglomerante orgânico e então sinterizadas na forma de pastilhas e toróides em atmosfera 
normal a!350° e 1480°C respectivamente. 
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3.2.4- Granulação em Secador por Atomização (Spray Dryer) 
O "spray drying" é usado largamente para preparação de granulados para 
prensagem de pós de ferritas, titanatos e outras composições cerâmicas como alumina, 
carbetos e nitretos[77]. Esta granulação na produção de ferritas é utilizada porque a 
qualidade do corpo verde de ferritas é governada pela compressibilidade e condições de 
prensagem e a compressibilidade depende largamente das condições de granulação, que 
no processo de "spray drying" depende muito das condições da suspensão e das 
características do sprayer[78-79]. 
A etapa de granulação foi realizada no equipamento Piloto Spray Dryer (PSD52) 
da APV Anhydro AS Drying & Evaporation. As condições adotadas no "spray" foram: 
Temperatura de entrada: 2409C 
Temperatura de saída : 932C 
Vazão de alimentação: 45ml/min. 
Amperagem: 0,92 A 
Figura 15 - "Spray Dryer" Utilizado nos Testes de Granulação. 
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Os dispersantes usados nas suspensões cerâmicas são tipicamente polímeros 
orgânicos que adsorvem na superfície das partículas pelas forças de coulomb ou Van 
der Waals e pontes de hidrogênio. Uma grande quantidade de materiais defloculantes 
está disponível comercialmente e as propriedades dos dispersantes mais comuns tem 
sido discutida por Vogel[81]. 
No preparo da suspensão foram utilizados 2% de PVA como aglomerante, 
Disperlam e citrato de amónia como dispersantes, e anti-espumante. A dificuldade em 
deflocular suspensões de ferrita é muito acentuada e é um campo aberto, porém de 
conhecimento restrito dos produtores. 
3,2.5 - Análise Química por Fluorescência de Raios-X 
A análise química das matérias primas e dos produtos foi feita por florescência 
de raios-X que permite a determinação dos elementos presentes na amostra 
individualmente (cujos números atômicos estejam situados entre os números atômicos 
do boro (B) e do urânio (U)). Este tipo de análise é utilizado para determinação das 
composições estequi o métricas do material obtido, bem como para identificar elementos 
contaminantes cuja presença é indesejável, sendo uma análise também importante por 
que fornece uma idéia antecipada do efeito da composição nas propriedades do material. 
Essa análise foi realizada pela Supervisão de análise química da CNEN/IEN para 
o concentrado de ítrio-dísprósio e no Laboratório de Raios-X do Departamento de 
Geologia do Instituto de Geociências da UFRJ para o óxido férrico. Ambas as análises 
não sendo quantitativas, apenas revelaram a presença dos diferentes tipos de terras raras 
e do teor de óxido de ferro respectivamente. Análise química por plasma no IEN/CNEN 
também foi feita para o concentrado restrito ao teor de ítrio, devido à falta de padrões de 
outros elementos de terras raras. 
3.2.6- Di/ração de Raios-X 
Análise de difração de raios-X, que permite a identificação de fases presentes, 
foi feita nos produtos da calcinação e na cerâmica sinterizada a 1350 e HSO^C. 
Essa análise foi feita utilizando o equipamento da marca Philips do CETEM/CNPq para 
os calcinados e o equipamento Modelo JDX -8030 marca Jeoí tubo de cobre, voltagem 
de 40 KV e corrente de 20mA do CENPES para os sinterizados." —-
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3.2.7 - Caracterização Física 
3.2.7. /- Medida de Superfície Específica - Método BET - CNEN/IEN 
A área de superfície específica é um dos mais importantes parâmetros usados 
para caracterizar pós. Ela oferece informações sobre os efeitos combinados de vários 
outros parâmetros relacionados tais como tamanho de partículas, formas, distribuição de 
tamanho, textura superficial e porosidade aberta dentro de um cristalito ou aglomerado. 
A técnica mais empregada para medir a área de superfície específica de pós é 
usando o método BET (Braunner, Emmet e Teller). Neste método os vapores e umidade 
das amostras são eliminados pela aplicação de calor, e evacuação com gás não 
adsorvente. As amostra são condicionadas à temperatura do nitrogênio líquido e então o 
gás adsorvente é admitido em doses incrementais para formar uma monocamada 
molecular. O gás acumulado adsorvido versus a pressão parcial do gás, determina a 
isoterma de adsorção, que ao ser tratada de acordo com a teoria de adsorção de gás, é 
possível chegar ao valor da área de superfície específica em unidade de m 2/g[82] 
3.2.7.2 - Análise de Tamanho de Partículas por Absorção de Raios-X (Sedígrafo) -
CETEM/CNPq e Análise de Distribuição de Tamanho de Partículas por Laser 
(Malvern) - PEQ/UFRJ". 
O SediGraph tornou-se padrão mundial para a qual outras técnicas de medidas 
de tamanho de partículas são comparadas. 
É uma análise de determinação tamanho de partículas por sedimentação (lei de 
Stokes) e determinação mássica (absorção de raios-X). Partículas sedimentando em um 
fluido alcançam a velocidade terminal dependente tanto do tamanho da partícula e 
viscosidade do fluido. As partículas maiores caem mais rapidamente, as de tamanho 
intermediário menos e as menores mais lenta que todas. Essas condições de mudança 
são analisadas para revelar o tamanho e a população relativa de tamanho de partículas. 
O SediGraph utiliza um feixe de baixa energia de raio-X para medir a concentração de 
partículas em termos de transmitância da suspensão sedimentando em relação a 
suspensão homogênea inicial. A transmitância do comprimento de onda do raio-x é 
função da concentração de sólidos na suspensão[82]. 
A difração por laser, mais conhecida como (LALLS), baixo ângulo de 
espalhamento da luz laser, é um método de análise de tamanho de partículas-adotado em 
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muitas indústrias, pois permite o monitoramento e controle de processo em tempo real, 
é reprodutível, não requer calibração e são aplicáveis a pós secos, suspensões líquidas e 
emuísões[83]. 
O método tem como princípio que quando uma partícula passa através de um 
feixe de laser causa espalhamento da luz em um ângulo que é inversamente 
proporcional ao seu tamanho. O espalhamento da luz é coletado por um detector e a 
análise do modelo de difxação resultante possibilita calcular a distribuição de tamanho 
cie partículas para uma dada amostra. 
3.2.7.3 - Densimetria 
A densidade do material foi determinada pelo princípio de Arquimedes. 
3.2.8 — Medidas Dielétricas e Magnéticas 
Os resultados de refletividade foram estimados a partir das medidas de 
permissividade e permeabílidades complexas, que foram realizadas adotando-se a 
técnica da linha de transmissão conhecida como método de Transmissão/Reflexão 
(T/R), o qual utiliza um guia de onda e um analisador de rede HP 8510. 
3.2.9 - Siníerização dos Toróides 
As sinterizações foram realizadas em forno de mufla com resistência do tipo 
super Kantal (MoSi 2) da marca Termoline à temperatura de Í480° C durante 6 horas. 
3.2.10- Caracterização Microestrutural 
A micro estrutura das cerâmicas finais sinterizadas foi determinada por 
Microscopia Eletrônica de Varredura (MEV), na CNEN/IPEN utilizando-se um 
Microscópio Eletrônico de Varredura marca PHILIPS Modelo XL30. 
3.2.11 - Caracterização Magnética 
Foram feitas as seguintes caracterizações: 
3.2.11.1 - Histeresimetria Magnética - COPPE/PEMM realizada no Hesteresímetro 
AMH-20 PEMM/COPPE/UFRJ 
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Os histeresímetros Magnéticos Automáticos da família AMH são sistemas 
precisos, controlados por computador pessoal para teste e análise das propriedades de 
histerese de materiais magnéticos. 
Neste trabalho foi utilizado o equipamento Walker Scientifíc Automatic 
Histeresisgraph for Testing Soft Material, Modelo AMH-20. 
Neste ensaio o material compactado na forma de um toróvde recebe um 
enrolamento de fio de cobre de modo a produzir um solenóide e ser analisado. O AMH-
20 contém um amplificador interno que permite testar amostras na faixa de frequência 
de 0,01 até lOKHz. 
3.2.11.2 - Magnetômetro de Amostra Vibrante (VSM) - Medida de magnetização de 
saturação em função da temperatura - Departamento de Física/UFRJ 
O Magnetômetro de Amostra Vibrante (VSM) é um equipamento padrão para 
caracterização magnética de materiais ferromagnéticos, ferrimagnéticos, diamagnéticos 
e filmes magnéticos. Após calibração, ele fornece uma medida absoluta da 
magnetização da amostra como função do campo magnético aplicado, temperatura e 
tempo com sensibilidade de 10'5emu. 
Conceitualmente a medida é realizada usando uma caixa acústica, que faz vibrar 
uma amostra magnetizada dentro de um campo magnético homogêneo. Uma vez que a 
amostra move-se, o fluxo magnético através do núcleo é alterado, e uma voltagem é 
induzida. Após a calibração, essa voltagem é diretamente proporcional ao momento 
magnético da amostra. 
O VMS permite medidas de grandes amostras (6mm de diâmetro e 8mm de 
comprimento) e pode operar em temperaturas entre 1,2K e 300K num campo de até 33 
Tesla. 
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4- RESULTADOS EXPERIMENTAIS 
4.3 -Difração deRaio-X 
Os difratogramas das três composições Al A2 e A3, em seus estados calcinados, 
podem ser vistos nas figuras 16, 17 e 18, respectivamente. Os resultados mostram que 
nas amostras A2 e A3 as fases presentes eram a "granada mista" de ítrio e "ortoferrita 
mista de ítrio" ambas com picos bem definidos, e na amostra Al apareceram estas duas 
fases ao lado de pequena parcela de óxido de ítrio e óxido férrico não reagidos. 
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4.2 - Moagem dos Pós em Moinho Planetário 
As misturas precursoras com composições A2 e A3, após a calcinação a 1250°C, 
foram cominuídas em moinho planetário visando a redução de tamanho das partículas 
até aproximadamente lum, que é o valor adotado pela indústria para controle do 
tamanho de grão dos componentes de microondas em peças sinterizadas. A tabela V 
mostra os valores alcançados para redução de tamanho das partículas após a referida 
moagem. Os diâmetros D 5 0 e D90 são valores abaixo dos quais se encontram 50 e 90% 
do material respectivamente. As análises foram realizadas no Analisador a dispersão de 
laser, da Malvem Instruments Ltd, existente no Programa de Engenharia Química da 
COPPE/UFRJ. 
Tabela V - Valores de D50 e D90 Após Moagem e Granulação 
Mistura Não Moída Não Moída Moída Moída Granulada Granulada 
D5o(um) D9o(um) D 5 0 (um) D9o(M-m) D5o(u.m) Ds>o(um) 
Al 10 58 - - 5,4 18,9 
A2 26,01 62,1 ó 0,4 0,81 0,84 13,2 
A3 18,57 50,85 0,4 1,10 4,5 16,8 
4.3 - Análise de Superfície Específica com B.E.T 
Análise de superfície específica das três composições nos estados calcinado, 
calcinado e moído e calcinado, moído e granulado no spray dryer estão apresentados na 
tabela VI. 
Tabela VI - Medidas de Superfície Específica para as Diferentes Condições Adotadas. 
Mistura Calcinado 
(m 2/g) 
Calcinado/ 
Moído (m2/g) 
Calcinado/ 
Moído/Granu 
lado (m2/g) 
Al U - 0,4 
A2 1,6 10 0,5 
A3 0,4 8,5 1,6 
As medidas de B.E.T foram todas realizadas no equipamento Analizador de Área 
Superficial GEMINI2375 da Micrometirics disponível no IEN/CNEN. 
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4.4 - Análise Morfológica dos Pós 
4.4.1- Análise Morfológica dos Pôs antes da Granulação no Spray Dryer 
A figura 19 mostra a micrografia eletrônica de varredura do pó de uma das 
misturas antes do processo de atomização, revelando intensa formação de agregados. 
Figura 19 - Morfologia do pó da Composição Al após Calcinação a 1250°C 
As figuras 20 e 21 mostram as micrografias dos pós das composições A2 e A3 
após calcinadas e moídas. Nestes casos, ocorre aglomeração e não agregamento. 
Afifi V Spot Maqn 
10.0 kV 4 0 ttOOx 
Det W f ) ( 
M IX 1 6 / A M 2 
Figura 20 - Micrografia do pó da Composição A2 após Calcinação e Moagem 
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Figura 21 - Micrografia do pó da Composição A3 após Calcinação e Moagem. 
4.4.2 - Análise Morfológica dos Pós após a Atomização no Spray Dryer 
As três composições de misturas precursoras foram submetidas ao processo de 
granulação em spray dryer conforme descrito no item 3.2.2. 
O resultado das micrografias dos granulados para as três misturas Al, A2 e A3 
podem ser visualizados nas figuras 22, 23 e 24. Após atomização os grânulos 
apresentaram-se individualizados e parcialmente esféricos. 
Figura 22 - Micrografia do pó da Composição Al após Atomização. 
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Figura 23 - Micrografía do pó da Composição A2 após Atomização. 
Figura 24 - Micrografía do pó da Composição A3 após Atomização. 
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4.5 - Medidas de Absorção 
As medidas de absorção da radiação eletromagnética foram realizadas por guia 
de ondas, a partir de dados de espalhamento, obtidos através do emprego de um 
analisador vetoríaí de rede HP 8510B. As equações que relacionam os dados de 
espalhamento com a permeabilidade e permissividade do material seguem o algoritmo 
de Nicolson-Ross-Weir (NRW)[84]. 
Para realização destas medidas, foram confeccionadas pastilhas sinterizadas a 
1350°C por 4 horas, na exata geometria do guia de ondas como exigido para minimizar 
os erros do ensaio. As medidas realizadas mostraram valores muito baixos de 
permeabilidade e permissividade complexas, significando que as amostras aqui testadas 
não apresentaram nenhuma absorção expressiva na faixa de freqüência estudada. 
4.6 - Prensagem dos Toróides 
Os toróides foram prensados em uma prensa uniaxial de laboratório da marca 
Struers utilizando-se uma pressão de 3000kgf7cm . 
4.6.1 Densidade a verde dos toróides e densidade aparente dos sinterizados 
Medidas da densidade geométrica a verde dos toróides foram feitas através da 
pesagem e medição das dimensões dos toróides. 
Os valores encontrados foram: 60%, 52% e 55% da densidade teórica para as 
misturas Al , A2 e A3, respectivamente, considerando como densidade de referência 
teórica a densidade da granada de ítrio pura. 
A densidade dos toróides sinterizados foi determinada pelo princípio de 
arquimedes a partir da medida da massa da amostra seca e da amostra submersa. Para 
efeito de comparação, também considerou-se como densidade teórica do material a 
densidade da granada de ítrio pura. Os valores percentuais alcançados para as amostras 
Al , A2 e A3 foram 83%, 99% e 98,% da densidade teórica, respectivamente. 
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4.7 - Sinterização dos Toróides 
As sinterizações foram realizadas em forno de mufla com resistência do tipo 
super Kantal (MoSi 2), da marca Termoline, à temperatura de 1480°C durante 6 horas. 
A taxa de aquecimento adotada na sinterização foi de 8°C /minuto com patamar 
de 2 horas a 550°C para a eliminação dos materiais orgânicos (aglomerantes e 
defloculantes). 
Os toróides sinterizados das amostras A2 e A3 apresentaram retração linear de 
19% e a amostra Al retração linear de 7%, aproximadamente. 
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4.8 - Análise Magnética por histeresimetria nos toróides sinterizados 
A preparação de amostras com geometria de toróides é necessária tendo em vista 
que esta é a forma que oferece maior precisão para medição de propriedades de materiais 
magnéticos moles. 
As curvas de histerese, obtidas no histeresímeíro AMH-20 do PPEM/COPPE, para 
os toróides sinterizados das misturas A l , A2 e A3 são mostradas nas figuras 25 a 42. Foram 
obtidos resultados para frequências de 60Hz até lOKhz (máxima frequência permitida pelo 
equipamento). As curvas de histerese da amostra Al apresentaram saltos (serrilhamento) 
decorrente da menor densidade obtida (defeitos), realçando o efeito Barkhausen. Para esta 
amostra foi obtida também a curva de histerese no Magnetôraetro de amostra vibrante do 
Instituto de Física da UFRJ para comprovar a visualização do fenômeno (vide mais adiante, 
na figura 42). 
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Time: 1£«t 
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Br G . 0 3 k S 
He 1 . { 9 6 7 Da 
B M X 0 . 2 7 k S 
M u x 2 0 - 0 0 3 3 0 « 
5 / 0 t 
M i B . 4 0 J / n 3 
PC 9 . K l » H 
D e l t a 0 . 5 3 KG 
- t . . t . . i _ i , _ | . 
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. (3 
.-fl.fl £ 
m 
- 1 . 0 
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Figura 25 - Curva de Histerese para composição Al realizada no Histeresímeíro 
AMH-20 para Freqüência de 60Hz. 
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Figura 26 - Curva de Histerese para composição Al realizada no Histeresímetro 
AMH-20 para Frequência de 500Hz. 
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Figura 27 - Curva de Histerese para composição Al realizada no Histeresímetro 
AMH-20 para Frequência de 2000Hz. 
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Figura 28 - Curva de Histerese para composição Al realizada no Histeresímetro 
AMH-20 para Freqüência de 3000Hz. 
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Figura 29 - Curva de Histerese para composição Al realizada no Histeresímetro 
AMH-20 para Freqüência de 5000Hz, 
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Figura 30 - Curva de Histerese para composição A l realizada no Histeresímetro 
AMH-20 para Freqüência de 10000Hz. 
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Figura 31 - Curva de Histerese para composição A2 realizada no Histeresímetro 
AMH-20 para Freqüência de 60Hz. 
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Figura 32 - Curva de Histerese para composição A2 realizada no Histeresímetro 
AMH-20 para Freqüência de 2000Hz. 
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Figura 33 - Curva de Histerese para composição A2 realizada no Histeresímetro 
AMH-20 para Frequência de 3000Hz. 
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Figura 34 - Curva de Histerese para composição A2 realizada no Histeresímetro 
AMH-20 para Freqüência de 5000Hz. 
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Figura 35 - Curva de Histerese para composição A2 realizada no Histeresímetro 
AMH-20 para Freqüência de 10000Hz. 
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Figura 36 - Curva de Histerese para composição A3 realizada no Histeresímetro 
AMH-20 para Frequência de 60Hz. 
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Figura 37 - Curva de Histerese para composição A3 realizada no Histeresímetro 
AMH-20 para Freqüência de 500Hz. 
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Figura 38 - Curva de Histerese para composição A3 realizada no Histeresímetro 
AMH-20 para Freqüência de 2000Hz. 
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Figura 39 - Curva de Histerese para composição A3 realizada no Histeresímetro 
AMH-20 para Freqüência de 3000Hz. 
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Figura 40 - Curva de Histerese para composição A3 realizada no Histeresímetro 
AMH-20 para Freqüência de 5000Hz. 
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Figura 41 - Curva de Histerese para composição A3 realizada no Histeresímetro 
AMH-20 para Freqüência de 10000Hz. 
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Figura 42 - Análise Magnética da composição Al obtida no Magnetômetro de 
Amostra Vibrante à Temperatura Ambiente. 
Como pode ser visualizado na figura 42 nenhuma anomalia e/ou saltos aparecem 
na curva de histerese. O ensaio foi realizado à temperatura ambiente, usando uma 
constante de tempo de 0,1 segundo e a duração da medida foi de 30 minutos. A 
saturação acontece em 11,2 emu/g e o campo coercivo Hc vale aproximadamente 
200Oe. 
Das curvas de histerese pode-se extrair os valores de indução de saturação 
(Bmax.), indução remanescente (Br), força coerciva (Hc), e perdas por histerese (Wh), 
que juntamente com o produto Hc.Br e a razão Bmax./Br foram dispostos na tabela 
v m . 
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Tabela VIII - Valores das Propriedades Magnéticas Medidas no Histeresímetro. 
FREQ. Br Hc Bmax. Wh Bmax/Br Hc.Br 
(Hz) AMOSTRA (kG) (Oe) (J/m 3) 
60 Al 0,09 1,1867 0,27 8,40 3,00 0,107 
500 Al 0,09 1,4008 0,27 10,44 3,00 0,126 
2000 Al 0,1 1,6534 0,27 13,57 2,70 0,165 
3000 Al 0,11 1,7533 0,27 14,95 2,45 0,193 
5000 Al 0,12 1,9917 0,27 18,15 2,25 0,239 
10000 Al 0,14 2,2927 0,26 24,74 1,86 0,321 
60 A2 0,579 0,7205 0,830 17,20 1,43 0,417 
2000 A2 0,622 1,1276 0,832 30,01 1,34 0,701 
3000 A2 0,634 1,2314 0,835 34,09 1,32 0,781 
5000 A2 0,622 1.4456 0,843 42,02 1,35 0,899 
10000 A2 0,707 1,7276 0,859 57,12 1,21 1,221 
60 A3 0,232 1,1261 0,518 16,55 2,23 0,261 
500 A3 0,256 1,4320 0,518 21,21 2,02 0,367 
2000 A3 0,290 1,8327 L 0,519 28,88 1,79 0,532 
3000 A3 0,303 1,999 0,518 31,90 1,71 0,606 
5000 A3 0,326 2,2991 0,518 37,92 1,59 0,749 
10000 A3 0,392 3,0429 0,629 80,25 1,60 1,193 
A relação Bmax/Br foi adotada com o objetivo de encontrar o maior quociente 
Bmax/Br, pois o material de maior magnetização seria o de Bmax. e o mais mole seria o 
de menor valor de Br. Analogamente, o valor de Hc e Br devem ser pequenos para uma 
ferrita mole. 
As figura 43 e 44 representam no eixo das ordenadas a razão Bmax/Br e o 
produto Hc.Br, respectivamente, em função das freqüências ensaiadas para as três 
composições Al , A2 e A3, com o intuito de melhor identificar os materiais mais fáceis 
de magnetização/desmagnetização (mais moles). 
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Figura 43 - Razão Bmax/Br como Função da Frequência 
Figura 44 - Valores de Br.Hc como Função da Frequência 
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4.9 - Micrografía das Granadas Sinterizadas 
As micrografias das superfícies de fratura dos toróides da composição Al 
(figura 45 e 46) mostram que a fase granada ficou bem consolidada, porém revelando 
presença de poros intergranulares decorrentes da menor densificação ocorrida. . 
As micrografias dos toróides correspondentes a composição A2 (figuras 47 e 48) 
foram as que mais densificaram e as mesmas estão de acordo com os resultados de 
densidade obtidos. A fase formada está extremamente consolidada e a presença de 
poucos poros está limitada aos contornos de grão. 
As micrografias dos toróides correspondentes a composição A3 (figuras 49 e 
50), também estão bem densificadas, porém com maior quantidade de poros que a 
composição A2. 
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As figuras 45 e 46 mostram as micrografias da superfície de fratura dos toróides 
produzidos a partir da composição Al. 
As figuras 47 e 48 mostram as micrografias da superfície de fratura dos toróides 
produzidos a partir da composição A2 para duas regiões distintas. 
As figuras 49 e 50 mostram as micrografias da superfície de fratura dos toróides 
produzidos a partir da composição A3 para duas regiões distintas. 
3 - Í - T - T T i ri r r rr-rt u n i n ¡ T r t r i i.-f i ' r i ivi I I I I I I r p r r i v i t i i i i i u i i j T T T I I f'T 
2> eí.« 
1CB9 - , 
3*M 
Temperatura 1480° C. 
• Y3Fe5Oi2 Cúbica - JCPDS 33 - 693 
H . ! I l 
-A j 
9
 }'•* ' i i i j ; i i í r ; r t ) 11 i T i i i i i n r r i r r r - r r r ¿"f i ¡ i ? r t t r i riri i-n r i i fi-'-iTT' r r r 
2-» 22.1 ««* 82.S 
2# 
Figura 52 - Difratogramas da Amostra A2 a Temperaturas de 1350°C e 1480°C. 
68 
Coa*i» 
8fl«e —! 
Temperatura 1350° C. 
• YsFçjO» Cúbica - JCPDS 33 - 693 
. i i i n n i n - T ' i i n i i I-I .j i- r - f t t ' j . i i i. i i i r r M H E r r i r | i i' t TiiggKfei-1 i i i i' f TTj - ia ix ' j fc - i - . T I i i T T 
2,8 32. t ' « . 8 it 
Temperatura 1480° C. 
• YjFcAa Cúbica - JCPDS 33 - 693 
O Dy3FesO,2 Cúbica - JCPDS 19 - 1447 
- T r f H i u n H T F T ' I r r y j ; T T ~ r i T T : r i - r r t I T T ¡"Tñ i i ¡ r r i i ¡ i n ¡ T Í I T I i i i n [ i i i i i r f ' 
7.Í 22.il Í 7 . Í 82. e 
. 2 ' • 
Figura 53 - Difratogramas da Amostra A3 a Temperaturas de 1350°C e 1480°C. 
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5 - Discussão dos Resultados Experimentais 
Os difratogramas de raios-X apresentaram picos bem definidos de granada e 
ortoferrita de ítrio para as amostras de A2 e A3 calcinadas a 1250°C (figuras 16 a 18), 
sendo que para a amostra Al além destas fases apareceram as fases óxido de ítrio e óxido 
férrico remanescentes. 
Visto que os picos de maior intensidade eram referentes à estrutura cúbica (granada 
de ítrio), é provável que haja predominância desta fase, porém a análise de difração de 
raios-X realizada foi qualitativa e, portanto, não possibilitando afirmar categoricamente 
quanto predomina da fase granada mista de ítrio, necessitando de um software especial que 
faça essa filtragem, projeto este que está em curso no CETEM onde foi realizado esta 
análise. 
Cabe ressaltar que não foram identificados picos referentes aos compostos dos 
óxido de disprósio, ou seja, granada de disprósio e sua ortoferrita, porém os picos da 
granada de ítrio apresentaram um leve deslocamento, o que leva a crer que seja decorrente 
da influência do disprósio na fase formada. Este ligeiro deslocamento nos picos da Y1G, 
sugere que realmente o disprósio esteja substituindo o ítrio nos sítios dodecaédricos. 
0 aparecimento da fase óxido férrico e óxido de ítrio não reagidos na amostra Al 
pode ser ainda decorrente da inadequada moagem e homogeneização dos materiais de 
partida e principalmente pelo fato desta mistura ter sido enriquecida com a fase Y2O3 junto 
com o concentrado, demonstrando que o concentrado possivelmente reagiu mais facilmente 
com o óxido férricci-uma vez que nas amostras A2 e A3 não houve resíduos não reagidos 
destas fases. 
A literatura existente relata que a partir de 1200°C a fase granada seria única. 
Dados experimentais recentes têm mostrado que mesmo pelo processo de coprecipitação, 
que proporciona uma mistura de pós mais íntima, quantidades de fase perovskita têm sido 
encontradas como mostra o trabalho de Caffarena[85], sugerindo que a cinética da reação 
de transformação no estado sólido tem que ser mais favorecida. 
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A análise morfológica dos pós antes da atomização mostrou um alto grau de 
agregamento (figura 19), e se estes agregados não forem destruídos por alguma forma de 
cominuição, repercutirá negativamente nas etapas subsequentes do processo de prensagem, 
formando heterogeneidades que tendem a prejudicar as propriedades finais. Com os pós 
cominuídos percebemos que ocorre inevitavelmente aglomeração, porém livre de 
agregamento (figura 20 e 21). Já as micrografias dos pós atomizados (figuras 22-24), 
mostram grânulos individualizados que favorecem uma melhor homogeneização e 
escoamento no preenchimento da matriz. Mesmo após a atomização, alguns agregados 
formados na calcinação se mantiveram (figura 22), o que reforça a importância da 
desagregação no processamento cerâmico. Algum desvio na forma e tamanho dos grânulos 
podem ser observados, provavelmente em decorrência da presença dos vários aditivos na 
suspensão e/ou excessiva temperatura de secagem[87]. 
Os valores de densidade a verde para as amostras A l , A2 e A3 foram 60%, 52% e 
55% da densidade teórica de uma granada de ítrio pura, respectivamente. Destes valores 
pode-se perceber que a menor densidade a verde foi alcançada pela mistura A2, exatamente 
a que apresentou menor tamanho de partícula e de grânulos, confirmando a dificuldade de 
enchimento da matriz, empacotamento e prensagem nestas condições[7738ó]. 
Cabe ressaltar que o objetivo proposto era granular as misturas para obtenção de 
grânulos próximos de lum. Na produção de peças sinterizadas densas a indústria obtém 
tamanho de grânulos maior que 20u.m[77,86] e entre 100 e 200ixm, segundo Alam[79] e 
Barklouti[80], o que permite um melhor adensamento e empacotamento do corpo verde, 
etapa fundamental para controle da micro estrutura de corpos sinterizados. 
Para a densidade dos toróides sinterizados, como todas as peças foram submetidas à 
mesma condição de sinterização, fica visível que apesar dos toróides obtidos a partir da 
mistura A2 serem o de menor densidade a verde, eles apresentaram o maior grau de 
sinterização, devido principalmente ao menor tamanho das partículas (D90 
aproximadamente lu.m) e consequentemente maior área de superfície específica. A redução 
desta área (condição mais estável tennodinamicamente), é a força motriz da sinterização no 
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estado sólido. Isto quer dizer que mesmo com um empacotamento iniciai ligeiramente 
inferior, predominou o efeito do tamanho de partícula para uma sinterização mais efetiva. 
Paradoxalmente, a amostra Àl que apresentou um melhor empacotamento a verde, foi a 
que menos densificou na sinterização. Novamente^ o efeito do tamanho das partículas 
iniciais se fez presente, uma vez que esta mistura não passou pela etapa de moagem 
planetária (D90 «58uxn) e portanto teve menor força motriz para sinterizar. Por outro lado, 
seu melhor empacotamento a verde se deu devido a um tamanho de grânulo maíor. Os 
toróides obtidos com a mistura A3, obtiveram uma boa sinterização, porém inferior a A2, o 
que está coerente com os resultados da análise do tamanho das partículas. Como 
consequência das densidades obtidas, os toróides sinterizados das amostras A2 e A3 
apresentaram retração linear de 19%, enquanto uma retração linear de 7% 
aproximadamente foi apresentada pela amostra Al . 
A cominuição em moinho planetário se mostrou bastante eficiente para alcançar 
tamanho de partículas menores que lurn após duas horas de moagem, com uma boa 
distribuição de tamanho. Porém a granulação para valores próximos de lum, além de não 
ser a mais adequada para o enchimento de matrizes nos processos de prensagem, acarretam 
muitas perdas no processo de spray dryer devido à baixa eficiência do ciclone, requerendo 
filtros de manga para recuperação das partículas (grânulos) mais fina. 
Medida de histerese realizada em Magnetômetro de Amostra Vibrante para a 
composição Al (figura 42), não revelou a anomalia e os saltos decorrente do efeito 
BarJchausen provocados pelos defeitos e porosidades exibidos por este lote de amostras 
quando medida no histeresímetro AMH-20 (figuras 25-30), muito possivelmente, devido ao 
campo aplicado com o Magnetômetro estar medido com uma precisão muito menor e, 
portanto, insensível as pequenas variações de magnetização em função do campo H. 
As figuras 43 e 44 mostram que as granadas com a composição AI são as mais 
moles e com menor perda por histerese. Isto é coerente, tendo em vista que a adição de 
outros terras raras nos sítios dodecaedros em substituição ao ítrio (amostras A2 e A3), 
apesar de trazer o beneficio de estabilizar a temperatura e suportar maiores picos de energia 
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(caso do disprósio), acarretam perdas dielétricas e um balanço adequado tem que ser feito 
para atender a cada necessidade específica; porém, os valores de força coercitiva estão 
suficientemente baixos como exigido para estas aplicações. Fica evidente que as perdas 
aumentam com o aumento da freqüência. Mesmo para freqüências de lOKhz ( freqüência 
máxima permitida pelo equipamento), os produtos Hc.Br estão dentro de valores 
satisfatórios[32,88]. 
Com relação às micrografias dos toróides, a figura 46 mostra estrutura com grãos de 
tamanho médio de aproximadamente 9um, que estaria levemente acima do tamanho de 
grãos exigidos para granadas a serem utilizadas como dispositivos de microondas[57], 
porém, revelando presença de poros intergranulares. Tendo em conta que a atomização e a 
compactação foram feitas para esta composição, sem a prévia moagem do pó calcinado, 
isto conduziu a uma menor densificação. Tamanho de grãos inferiores seriam obtidos 
reduzindo o tempo de sinterização adotado de 6 horas, que provavelmente, permitiu o 
excessivo crescimento de grão. 
Micrografias correspondentes a composição A2 (figura 47 e 48), mostraram que 
estas foram as que mais densificaram, o que esta de acordo com os resultados de 
densimetria obtidos. A fase formada está estremamente consolidada, e a presença de poucos 
poros está limitada ao contorno de grãos. Analogamente a amostra A l , esta composição 
também apresentou tamanho de grão médio de 9|_im. 
As figuras 49 e 50 obtidas da composição A3, também estão bem densificadas, 
porém com quantidade ligeiramente maior de poros que a composição A2, como era 
esperado. Além disso, a figura 50 revela indícios de um processo de recristalização 
(numerosos cristaíitos são visíveis na superfície externa dos grãos), um fenômeno que 
mereceria um estudo mais aprofundado. 
Os resultados da difração de raios-X dos sinterizados mostram a evolução das fases 
formadas em relação à temperatura de calcinação. A 1250°C tem-se a fase intermediária 
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tipo perovskita (ortoferritas de ítrio principalmente), nas três composições e em Al havia 
ainda, óxido de ítrio e óxido férrico não reagido (figuras 16 a 18). Já a partir de 1350°C 
(figuras 51 a 53) a fase peroviskíta que antecede a formação da granada[37] praticamente 
não existe, prevalecendo quase que totalmente a fase granada. A identificação eventual de 
pequenas outras fases, diferentes da granada, não tinham seus picos claramente definidos, 
podendo estas fases existir ou não ( a tabela VIII no apêndice B mostra os valores das 
distâncias interplanares obtidas experimentalmente e dos padrões de referência JCPDS 
utilizados). 
As fases cristalinas bem definidas são a granada de ítrio e disprósio, como fica 
constatado com os picos de maior intensidade obtidos em todas as três composições 
adotadas. As granadas de ítrio e granadas de disprósío, sendo isoestruturais possuem 
distância interplanar muito próximas e apesar de no gráfico identificarmos como granada de 
disprósío, acreditamos ser granada de ítrio com seu pico levemente deslocado devido ao 
disprósio. 
Nos sinterizados a temperatura de 1480°C para a composição Al foi detectada a 
existência da fase Y3Fe 50i2 com estrutura ortorrômbica[89] (perovskita distorcida), 
isoestrutural das ortoferritas e com valores de distância interplanar muito próximos de 
YFeC>3 e DyFe03. Na literatura não se comenta a existência desta fase com estrutura 
ortorrômbica e também não fica evidente o momento e condição de sua formação e se a 
mesma apresenta igual contribuição magnética da fase cúbica. 
Seria importante controlar além das matérias primas precursoras das granadas, todas 
as fontes de contaminação, inclusive o ambiente de sinterização, com a utilização de forno 
adequado. Contaminantes introduzidos involuntariamente durante esta etapa (Nb, W e Co), 
podem justificar alguns picos não identificados destas ferritas podendo ter algum efeito nas 
propriedades magnéticas dos produtos obtidos. 
A tentativa de avaliação do efeito das diferentes composições das granadas obtidas, 
sobre as medidas de refletividade (R, óB), foi realizada sempre tendo em conta que a faixa 
de frequência de maior interesse para a Marinha é de 8 até 16GHz. 
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Infelizmente, os resultados obtidos de refletividade foram insignificantes para esta 
faixa de freqüência ensaiada o que nos leva a acreditar que a absorção para estas granadas 
poderia está fora desta faixa de freqüência e provavelmente, na faixa de 0,5 até 2GHz, 
correspondente à vizinhança da ressonância natural de spin para urna granada mista de 
gadoíínio de acordo com Cagan et al.[90]. 
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6 - CONCLUSÕES 
Relativa à Síntese 
• A moagem planetária é extremamente eficiente para obtenção de tamanhos médios de 
partículas menores que 1 |im. 
• A etapa de granulação por spray drying anterior à prensagem é fundamental para uma 
eficiente homogeneização da mistura, adição de aditivos e enchimento da matriz, 
fatores vitais para uma boa compactação e consequentemente sinterizaçao e 
desenvolvimento microestrutural. 
• Nas sínteses no estado sólido o mecanismo de controle das reações é a difusão no 
estado sólido, portanto as transformações de fase e sinterizaçao dependem de contato 
íntimo entre as partículas e da temperatura, necessitando-se redobrar os cuidados nas 
operações de homogeneização e moagem das misturas, como foi constatado nas 
discussões. 
• As amostras que foram moídas após calcinadas para tamanho de partículas (D50) menor 
que lfim (A2 e A3) e sinterizadas a 1480°C, atingiram densidades igual ou superior a 
98% da densidade teórica, pois tiveram maior força motriz de sinterizaçao. 
Relativa às Características Magnéticas 
• A amostra Al com densidade de 82% apresentou curvas histeresimétricas 
descontínuas, decorrente dos defeitos, (poros principalmente), que impedem o 
movimento de domínio e tornam o sinal pulsado, acarretando esta descontinuidade na 
digitalização do sinal. Esta curva apresentou-se contínua quando realizada no 
Magnetômetro de Amostra Vibrante, utilizando maior escala de campo magnetizante. 
• A amostra Al apesar de menos densificada é a composição que apresenta menor perda 
(Hc.Br) e também é o material mais mole (facilmente magnetizado e desmagnetizado), 
portanto, adequado à utilização como dispositivos de microondas. 
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As amostras A2 e A3 também são materiais moles com relativamente baixas perdas e 
poderiam se adequar a diferentes sistemas de microondas. 
Os materiais foram analisados até a freqüência de lOKhz e mostram que as perdas 
aumentam com o aumento da freqüência. 
Existe uma grande diversidade de necessidades para adequar certos tipos de sistemas 
ferríticos para trabalhar em largas bandas de freqüência. Esta tese também visou atender 
esta demanda utilizando-se como alternativa uma granada de ítrio-dísprósio-gadolínio-
ferro a partir de misturas de óxidos disponíveis no país com resultados aceitáveis a estes 
tipos de sistemas. Naturalmente, o assunto não se esgota nesta tese e controle nas 
matérias primas ( tanto óxido de ferro, como os concentrados de terras raras) devem ser 
realizados para otimizar resultados. 
Relativa à absorção 
Não houve absorção da radiação eletromagnética nas faixas de frequência estudadas para as 
ferritas sintetizadas neste trabalho. 
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APÊNDICE A 
TERMINOLOGIA DE MICROONDAS (GLOSSÁRIO) 
Onda Eletromagnética - Radiação produzida pelo movimento das partículas carregadas 
eletricamente. Exemplos: ondas de rádio, microondas, luz visível e raios-x. 
Atenuação - Perda de energia (isto é conversão em calor), quando a radiação passa através 
de um meio absorvedor (expresso em dB). É função das propriedades do meio em contraste 
com as perdas por inserção ou refletividade. 
Anecóica - Sem eco, isto é, absorvedora. 
Câmara semi-anecóica - É um termo referente a câmara que tem cinco paredes 
absorvedoras mais um piso metálico condutor. Essas câmaras são importantes, pois certas 
especificações requerem aparelhos para serem medidos sobre um piso metálico condutor 
Antena - Sistema que aumenta a eficiência de transmissão ou recepção de sinais de rádio ou 
radar. 
Diretividade de Antena - Refere-se à faixa de ângulo sobre a qual uma antena melhora o 
nível do sinal. 
Ondas Planas - Propagação de ondas eletromagnéticas que são iguais em energia magnética 
e elétrica. Dentro de um campo distante, todas as ondas se propagam como ondas planas. 
Absorvedor de Banda larga - Absorvedores de banda larga são úteis sobre uma larga faixa 
de frequência. A espessura do absorvedor determina a frequência mais baixa na qual ele é 
efetivo. 
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Absorvedor de Banda Estreita - Geralmente é uma camada absorvedora fina simples a qual 
ressona a uma freqüência específica. 
Espaço Livre - Refere-se ao meio (ar ou vácuo), no qual as ondas de rádio podem viajar. 
Isto está em contraste com as ondas viajando sobre as linhas de transmissão tais como guias 
de ondas ou linhas coaxiais. 
Linha Coaxial - Condutor externo com um fio concêntrico que é usado para transportar 
energia de microondas com poucas perdas. 
Guia de Onda - É um tubo metálico retangular usado para transportar a energia de 
microondas com pouca perda de energia. 
Dielétrico - Meio através do qual a atração elétrica ou repulsão pode ser contínua. Um 
isolante. 
Constante Dielétrica - Razão da capacitancia (habilidade para estocar energia elétrica de 
um condensador com material em questão) para o mesmo condensador enchido com vácuo. 
Perdas Dielétricas - As perdas de energia dentro de um dielétrico devido ao aquecimento 
quando uma onda passa através dele. Pode ser expressa como a tangente de perda dielétrica 
(fator energético) ou fator de perda. Baixas perdas conduzem a um bom dielétrico. Altas 
perdas é um absorvedor (dielétrico pobre). 
Materiais Dielétricos - Materiais nos quais se estocam e/ou dissipam energia elétrica ou 
magnética. 
Fator de Qualidade ("Q") - Razão entre a energia estocada e a energia transmitida. Para um 
capacitor, Q define a performance. Para um sistema fechado onde circuitos de microondas 
estão operando, Q impede a performance de um aparelho. 
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Eletromagnético - Fenômeno relacionado com a propagação da energia elétrica e 
magnética. Definido pela frequência dentro do espectrum eletromagnético. A energia 
elétrica e magnética está acoplada, significando que não se pode ter uma sem a outra 
descrita como um campo eletromagnético. 
Campo Eletromagnético - Um vetor campo de energia eletromagnética. E o campo 
magnético e elétrico gerado por qualquer sistema de cargas elétricas. Uma baixa corrente e 
alta voltagem gerará principalmente um campo elétrico. Uma fonte de alta corrente e baixa 
voltagem gerará principalmente um campo magnético. 
Ondas Eletromagnéticas - Uma onda eletromagnética pode ser pensada como um campo 
magnético e elétrico propagando. Uma onda eletromagnética propaga com campo elétrico e 
magnético perpendicular um ao outro. 
Compatibilidade Eletromagnética (EMC) - Refere-se ao problema de um transmissor sobre 
um sistema, causando interferência ao receptor ou receptores sobre o mesmo sistema (tais 
como podem ser encontrados em satélites, aeronaves ou veículos automotivos). 
Lossy - Habilidade de um material de atenuar ou absorver energia baseado nas 
propriedades dielétricas e/ou magnéticas do material 
Interferência de Radio Freqüência (RFI) - Refere-se aos problemas de um sistema 
susceptível de ter suas funções comprometida peía interferência das transmissões de alta 
energia na sua vizinhança. 
Vulnerabilidade - Refere-se a problemas de radiação de alta energia, causando danos 
permanente a sistemas eletrônicos. Importante em conformidade com EMC. 
Microondas - Uso comum da onda eletromagnética que se refere a faixa de freqüência de 
700 MHz a 40 GHz dentro do espectrum eletromagnético. 
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Perda por Inserção - Razão da energia de entrada para a energia transmitida. Perda de 
energia passando através de um material ao qual inclui reflexão e atenuação. Um material 
com alta resistividade elétrica associado com baixas perdas magnéticas, tem baixa perda 
por inserção. 
Impedância - A razão do campo elétrico com campo magnético (E/H). Com ondas, nos 
referimos como "impedância acústica". A impedância acústica depende da distância da 
fonte. No campo distante a impedância é conhecida como uma onda plana e a sua 
impedância é igual a impedância do espaço livre de 377ohm. Nos campos próximo, a 
impedância é determinada pelas características da fonte. Em termos de um meio, a 
impedância é a qualidade de um material a qual pode ser calculada das suas propriedades 
elétricas e magnéticas. Mais particularmente aos valores de impedância de dois materiais, a 
menor refletividade ocorrerá no limite deles. Se a impedância é igual, não haverá 
refleti vidade. 
Pulso Radar - A fim de permitir o uso crescente de energia e reduzir o efeito da onda 
transmitida sobre o radar receptor, sinais de radar são frequentemente enviados em pulsos. 
Embora esses pulsos sejam muito pequenos em duração eles são constituídos de muitas 
ondas. A distância de um alvo é determinada pelo tempo que leva o pulso para alcançar o 
alvo e retornar. 
Radar (Rádio Detecção e Alcance) - Uso das microondas para transmitir e receber 
informações. 
(RCS) Seção Reta Radar - Refere-se ao nível do sinal refletido do alvo radar. O termo RCS 
refere-se a maneira na qual um alvo específico à uma frequência específica varia o nível do 
sinal refletido quando o alvo gira. 
Redução da Seção Reta Radar (RCS) ou Camuflagem Radar - Refere-se ao grau para o 
qual o sinal refletido de um alvo radar é reduzido (como resultado de um tratamento com 
um material absorvedor ou da geometria). Também conhecido como dissimulação. 
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Decibel - Taxa logarítmica (base 10) entre duas quantidades denotadas "dB"em termos de 
reflexão de energia. Para 50% de reflexão temos: 
dB = 10 x log (energia refletida/energia refletida pelo superfície metálica lisa) 
isto é dB = 10xlog(l/2) = -3 (50% da energia refletida) 
Refletividade - A porção da energia incidente que é refletida da superfície. A superfície 
metálica lisa reflete toda a radiação incidente. Medida em dB, a refletividade é uma medida 
logarítmica da porção da energia refletida quando comparada àquela refletida da superfície 
metálica lisa de mesma área. A superfície metálica tem uma refletividade de 0 dB. Um 
material que reflete metade da energia incidente tem uma refletividade de -3 dB. O material 
que reflete um décimo da energia incidente tem refletividade de -10 dB 
Frequência - Número de ciclos/segundo. As unidades são Hertz(Hz) igual a lciclo; 
KiloHertz (lOOOcicios); MegaHertz (106ciclos); GigaHertz(109ciclos) 
Frequências de Pequenas Ondas 
VHF - Muita Altas Frequências 
UHF - Ultra Altas Frequências 
SHF - Super Altas Frequências 
EHF - Extremamente Altas Frequências 
Microondas -
Ondas Milimétricas 
30 a 300MHz 
300a300MHz 
3GHza30GHz 
30GHz a 300GHz 
700MHz a 40GHz 
30GHz a 300GHz 
Comprimento de Ondas - O comprimento de onda é a distância entre dois picos positivos 
ou negativos de uma onda eletromagnética. Por exemplo a frequência de 10GHz 
(frequência da banda -X) a distância é 1 polegada. 
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Bandas de Freqüência Codificadas após a 2~ Guerra Mundial: 
Bandas Freqüência (GHz) 
L 1,12-1,76 
L S 1,76-2,60 
S 2,60 - 3,95 
c 3,95 - 5,89 
XN 5,89 - 8,20 
X 8,20 - 12,90 
Ku 12,90-18,00 
K 18,00-26,50 
Ka 26,50 - 40,00 
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